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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest po-
bieranie probek 1 metody badan odzywek sypkich.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
wa¢ w zakresie pobierania probek i metod badan od-
zywek sypkich znajdujacych si¢ w produkcji 1 obrocie.

1.3. Terminologia

1.3.1. partia odzywek sypkich — okreslona liczba wy-
robow o tej samej nazwie, w jednakowych opakowa-
niach jednostkowych, wyprodukowana przez ten sam
zaktad produkcyjny, oznaczona jednym terminem przy-
datnosci do spozycia 1 przedstawiona do jednorazowego
odbioru.

1.3.2. opakowanie jednostkowe — opakowanie zawie-
rajace bezposrednio porcj¢ produktu (np. torebka, pu-
detko, torba papierowa), powtarzajgce si¢ jako czgsé
partii.

1.3.3. opakowanie transportowe — opakowanie za-
wierajace okreslona liczb¢ opakowan jednostkowych
(np. pudto tekturowe, pakiet itp.), zapewniajgce ochrong
zawartosct przed uszkodzeniem w czasie przechowywa-
nia 1 transportu.

1.3.4. probka pierwotna — probka pobrana jedno-
razowo z jednego miejsca opakowania transportowego,
stanowigca jedno opakowanie jednostkowe lub okoto
250 g produktu luzem.

1.3.5. probka ogélna — probka utworzona przez po-
taczenie wszystkich probek pierwotnych pobranych
z jednej partil.

1.3.6. préobka laboratoryjna — cz¢$¢ produktu wy-
dzielona (pobrana) z prébki ogdlnej 1 przygotowana
w sposob zapewniajacy jej jednorodnos¢ o zadanym
stopniu. Probka laboratoryjna jest przeznaczona do
badan laboratoryjnych — fizykochemicznych.

1.3.7. préobka do badan — probka przygotowana
z probki laboratoryjnej. Z niej sg pobierane probki
analityczne. :

1.3.8. probka analityczna — cz¢$¢ produktu wydzie-
lona (pobrana) z probki do badan lub (jezeli nie za-
chodzita potrzeba jej przygotowania) z probki labora-
toryjnej, przeznaczona w catosci do jednego oznaczania
lub wykorzystywana bezposrednio do badania lub
obserwacji.

Zgtoszona przez Centralne Laboratorium Przemystu Koncentratow Spozywczych
Ustanowiona przez Dyrektora Centralnego Laboratorium Przemystu Koncentratow Spozywczych dnia 15 czerwca 1984 r.
‘jako norma obowigzujgca od dnia 1 kwietnia 1985 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 12/1984 poz. 23)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE LJALFA™Y 1984,

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 2,40 Nakt. 2700+55 Zam. 1717/84

Cena zt 48,00
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2. POBIERANIE I PRZYGOTOWANIE PROBEK

2.1. Zasady ogélne

2.1.1. Warunki pobierania prébek. Probki nalezy po-
biera¢ w warunkach nie wptywajacych na zmiang wia-
sciwosci produktu, odpowiednim sprzgtem, w taki spo-
sob, aby jakos¢ i sktad prébki nie ulegly zmianie.

2.1.2. Sprzet i naczynia uzyte do pobierania, przy-
gotowania 1 pakowania probek powinny by¢ czyste,
suche 1 bezwonne.

2.1.3. Tozsamos¢ partii. Przed przystgpieniem do po-
bierania probek, nalezy ustali¢ przez ogl¢dziny lub na
podstawie dokumentow tozsamos¢ partii  zgodna
z okreSleniem wg 1.3.1.

2.1.4. Stan opakowan transportowych przeznaczonych
do pobierania prébek. Probki nalezy pobierac tylko
z oryginalnych 1 nie uszkodzonych opakowan.

2.1.5. Wybor opakowan do pobierania probek z partii
powinien by¢ wykonany w sposob losowy, metoda na
Slepo. Opakowania z partil oraz probki z opakowan
jednostkowyvch lub zbiorczych nalezy pobiera¢ z roz-
nych miejsc. w miar¢ mozliwosci z dotu, Srodka 1-gory
opakowania.

2.2. Pobieranie prébek pierwotnych

2.2.1. Wyboér opakowan do pobierania probek pierwot-
nych. Z partii odzywek sypkich nalezy wybrac¢ z roz-
nych miejsc, zaleznie od wielkosci partii liczbge opako-
wan transportowych 1 jednostkowych wg tabl. 1.

- Prébki umiesci¢ w oddzielnych, czystych i szczelnych
naczyniach i1 kazda probk¢ badaé oddzielnie.

Prébki do badan mikrobiologicznych nalezy pobraé
suchym 1 jalowym zglgbnikiem. Prébki pobiera¢ po
odgarnigciu jatowa tyzkg lub lopatka gornej warstwy
odzywki o grubosci okoto 2 cm.

Probki pobieraé na cala dlugosc zglebnika 1 natych-
miast przenie$¢ w sposOb zapewniajgcy jatowos¢ do
suchego 1 jatowego naczynia. Naczynie z pobrang od-
zywka zamkngé wyjalowionym korkiem lub nakretka.

“‘Minimalna masa préobki do badan mikrobiologicz-
nych — okoto 200 g; masa probki do badan organo-
leptycznych i fizykochemicznych — .okolo 200 g.

2.3. Przygotowanie probek do badan

2.3.1. Probke do sprawdzania jakosci opakowania
i znakowania opakowan jednostkowych i transportowych
stanowig wszystkie opakowania transportowe 1 opako-
wania jednostkowe pobrane wg 2.2.1.

2.3.2. Probke do sprawdzania obecnosci szkodnikow
zywnosciowych, ich pozostatosci oraz zanieczyszczen me-
chanicznych stanowig wszystkie probki pierwotne po-
brane wg 2.2.2.1 lub wg

2.3.3. Probka do sprawdzania masy netto. Z partil .
odzywek sypkich w opakowaniach jednostkowych do
2000 g nalezy pobraé¢ z prébki ogdlney 10 opakowan
jednostkowych.

Z partii odzywek sypkich w opakowaniach transpor-
towych . powyzej 2000 g nalezy pobraé co najmnie]
2 opakowania jednostkowe.

SRR AT DU 4

Tablica 1

Liczba opakowan

Liczba opakowan transportowych transportowych

Ogolna liczba probek pierwotnych, jakg nalezy pobra¢ z opakowan

transportowych

w parti, sztuk do pobierania

Opakowania jednostkowe

probek, sztuk

do 200 g 201 + 500 g 501 = 2000 g 2001 =+ 26 000 g
do 10 3 12 7 4 2
11 = 100 4 16 10 4 3
101 <+ 250 6 18 12 6 4
251 .+ 500 7 21 15 7 5
powyze) S00 7T = 1 28 =+ | 151 7 = 1 § = ]

z kazdych nastgpnych rozpoczetych 500 sztuk opakowan transportowych

2.2.2. Sposob pobierania probek pierwotnych

2.2.2.1. Odzywki sypkie w opakowaniach jednostko-
wych do 2000 g. Z kazdego wybranego wg 2.2.1 opako-
wania transportowego nalezy pobra¢ z réznych miejsc
liczbg opakowan jednostkowych wg tabl. 1.

Do badan mikrobiologicznych nalezy pobra¢ po 1
opakowaniu jednostkowym =z kazdego opakowania
transportowego wydzielonego wg 2.2.1.

2.2.2.2. Odzywki sypkie w opakowaniach jednostko-
wych powviej 2000 g. Z kazdego wybranego wg 2.2.1
opakowania jednostkowego, nalezy pobra¢ suchym
i czystym zglgbnikiem wg PN-74/C-60008 po dwie
probki pierwotne. ,

Zgiebnik wprowadza¢ do dna opakowania wzdiluz
przekatnych.

Przy badaniach na obecnosé¢ zywych roztoczy (roz-
kruszki) probki nalezy pobraé¢ z warstwy gornej o gru-
bosci nie przekraczajacej 5 cm, liczac od powierzchni
opakowania.

2.3.4. Probka do badan organoleptycznych. Probke
do badan organoleptycznych stanowi co najmniej jedno
opakowanie jednostkowe do 500 g wydzielone z pro-
bek pierwotnych pobranych wg 2.2.2.1. W przypadku
komisyjne] oceny organoleptycznej, liczb¢ opakowan
jednostkowych nalezy odpowiednio zwiekszy¢.

Z partii odzywek sypkich w opakowaniach jednost-
kowych powyzej 500 g, z probki ogdlnej nalezy odwa-
zy¢ odpowiednig ilo$¢ produktu potrzebnego do przy-
rzadzenia jednej lub wigckszej ilosci porcji.

2.3.5. Przygotowanie probki laboratoryjnej. Probki
pierwotne pobrane wg 2.2.2.1 rozpakowac, a wg 2.2.2.2
wprost zsypa¢ na gladkg 1 czysta powierzchnig¢, doklad-
nie wymieszac, usypac stozek, rozplaszczy¢ go w war-
stwie o zarysie kwadratu i1 podzieli¢ dwiema listewkami
wzdtuz przekatnych na 4 trojkaty, z ktérych dwa prze-
ciwleglte nalezy odrzucié, a z pozostalych po wymie-
szaniu utworzy¢ warstwe jak poprzednio. Czynnos$¢
mieszania 1 pomniejszania nalezy powtarzac¢ kilkakrot-
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nie, tak aby pozostata ilo§¢ produktu zabezpieczata
przygotowanie jednej, dwodch lub trzech probek labo-
ratoryjnych.

2.3.6. Ilos¢ i wielkos¢ probki laboratoryjnej. Wielkos¢
probki laboratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej
600 g. W przypadku spornym, nalezy przygotowac
trzy egzemplarzé probki laboratoryjnej, z ktérych jedng
przekazac odbiorc{y, druga producentowi, a trzecig do
analizy rozjemczej.

2.3.7. Przygotowanie probki do badan fizykochemicz-
nych. Z prébki laboratoryjnej odzywek mlecznych,
przygotowanej wg 2.3.5, pobra¢ okoto 300 g produktu,
wymieszac 1 przenies¢ do szczelnego 1 suchego naczynia.

Z probki laboratoryjnej odzywek zbozowych, przy-
gotowane] wg 2.3.5, pobra¢ okoto 400 g produktu,
zemle¢ na elektrycznym mtynku laboratoryjnym 1 prze-
sia¢ przez sito o wymiarze oczek 0,4 mm.

2.3.8. Opakowanie i znakowanie probki laboratoryjnej.
Kazdg probk¢ laboratoryjng natychmiast po przygoto-
waniu nalezy umiesci¢ w szklanym stoiku lub innym
opakowaniu gwarantujacym szczelnos¢, czystos¢ 1 bez-
wonnos¢. |

Na kazdym opakowaniu zawierajgcym probke labo-
ratoryjng oraz na etykiecie umieszczonej wewngtrz opa-
kowania nalezy umie$ci¢ nast¢pujace dane:

— nazw¢ produktu wg normy przedmiotowej,

— dat¢ produkcji lub termin przydatnosci do spo-
zycia,

— wielko$¢ partii 1 sposOb opakowania,

— dat¢ 1 miejsce pobrania préobek,

— nazw¢ producenta.

W przypadku reklamacji, na etykiecie nalezy umies-
ci¢ dodatkowo:

— 1mi¢ 1 nazwisko, znagk pobierajacego probe,

— nazwe¢ zleceniodawcy pobrania proéby,

— odciski pieczg¢ci uzytych do zabezpieczenia proby,

— podpisang deklaracj¢ o nast¢pujgcej tresci:

~Probke .......... (petna nazwa produktu) pobrano
i przygotowano zgodnie z BN ...

2.3.9. Protokét pobrania préobek. W przypadku rekla-
macji, po zakonczeniu czynnoSci pobrania probek
1 przygotowania probki laboratoryjnej, nalezy sporzg-
dzi¢ w dwoch egzemplarzach protokoét pobrania préobek
1 przygotowania probki laboratoryjnej. Protokdt po-
'winien zawiera¢ dane wymienione w 2.3.8. Jeden
egzemplarz protokotu nalezy pozostawi¢ u dostawcy,
a drugi przekazac¢ odbiorcy.
~ 2.3.10. Przesylanie probek. Probki powinny by¢ prze-
sylane do badan natychmiast po ich pobraniu i przygo-
towaniu. Prébki nalezy odpowiednio zabezpieczy¢
przed niekorzystnymi warunkami wplywajgcymi na
zmian¢ jakosci produktu.

3. METODY BADAN

3.1. Sprawdzanie jakosci opakowan transportowych.
Opakowania transportowe wydzielone wg 2.2.1 nalezy
poddaé ocenie jakoSciowej, sprawdzajgc sposdéb zabez-
pieczenia przed otwarciem, czytelnos¢ nadruku oraz
zgodnos¢ wykonania opakowania z wymaganiami obo-

wigzujgcych norm przedmiotowych dotyczacych tych
wyrobow. Jednocze$nie nalezy sprawdzi¢ zgodnos¢ zna-
kowania z wymaganiami normy przedmiotowej.
Nastepnie przez ogledziny sprawdzi¢ stan 1 czystoS¢
opakowan. W przypadku wyst¢gpowania oprz¢gdow mo- -
li, poda¢ liczb¢ porazonych opakowan.

3.2. Sprawdzanie jakosci opakowan jednostkowych.
Probki pierwotne wydzielone wg 2.2.1 nalezy poddac
ocenie jakosciowej, sprawdzajac rodzaj opakowania,
czysto$¢, sposOb umieszczenia etykiety lub litografii na
opakowaniu oraz zgodnos$¢ ich tresci z wymaganiami
norm przedmiotowych.

W przypadku wystgpowania oprzgdow moli podac
liczb¢ porazonych opakowan.

3.3. Badania organoleptyczne

3.3.1. Wymagania ogolne

3.3.1.1. Warunki wykonywania badan. Badania orga-
noleptyczne powinny by¢ przeprowadzane w pomiesz-
czeniu czystym, bez obcych zapachow, tatwym do wie-
trzenia, o$wietlonym rozproszonym Swiatlem natural-
nym lub sztucznym, wyposazonym w odpowiedni sprzet
1 naczynia. :

W przypadku przeprowadzenia komisyjnej oceny or-
ganoleptycznej, wyposazenie pomieszczen, sprzgt 1 wa-
runki przeprowadzania badan organoleptycznych po-
winny spetnia¢ podstawowe wymagania okreslone
w PN-66/A-04020.

Badania organoleptyczne powinien wykonywac zespot
o sprawdzonej wg PN-65/A-04021 wrazliwosci senso-
rycznej w zakresie smaku 1 wegchu,

Komisyjna ocena organoleptyczna wykonywana me-
toda punktowa wg 3.3.4, obowigzuje przy analizach
arbitrazowych.

3.3.1.2. Temperatura ocenianych prébek. Probki odzy-
wek poddane badaniom organoleptycznym po przyrzg-
dzeniu wg 3.3.4.1 powinny mie¢ temperatur¢ 55 + 60°C.

3.3.2. Przyrzady i materiaty

a) Naczynia porcelanowe biale 'lub zlewki szklane
pojemnosci 500 ml, przykryte szkietkiem zegarkowym.

b) Cylinder szklany o pojemnosci 500 ml.

¢) Lyzeczki ze stali nierdzewnej lub porcelanowe.

d) Waga.

e) Laznia wodna z regulacjg temperatury.

f) Termometr o zakresie 0 +— 100°C z dokladnos$cia
+1°C.

g) Karta oceny.

3.3.3. Badania organoleptyczne przed przyrzgdzeniem.
Probk¢ produktu wydzielong wg 2.3.4 nalezy wysypac
na gtadka i czystg powierzchni¢ i poddac¢ oglgdzinom,
sprawdzajgc wyglad, barw¢ 1 zapach.

Wyglad 1 barwe oceni¢ wzrokowo okreslajac rodzaj
1 jednolitos¢ barwy oraz sypkos¢ odzywki. Zapach oce-
ni¢ za pomocg wechu.

Wyniki oceny okresli¢ stownie wg kryteriow jakosci
podanych w normach przedmiotowych dotyczacych
tych produktow. W przypadku stwierdzenia odchylen
od wymagan normy nalezy okre$lic rodzaj zmian ja-
kosciowych.
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3.3.4. Badania organoleptyczne po przyrzadzeniu

3.3.4.1. Przygotowanie probek. Probk¢ odzywki wy-
dzielong wg 2.3.4 po uprzednim zbadaniu wg 3.3.3
przyrzadzi¢ wg poz. a) =+ e).

a) Bebiko 1. Odwazy¢é 30 g Bebiko 1 z dokladnoscia
do 0,01 g, przenies¢ do zlewki pojemnosci 500 ml,
doda¢ 180 ml zimne; wody, wymieszaé, podgrza¢ do
wrzenia 1 gotowac przez 3 min.

b) Bebiko 2R i 2GR. Odwazy¢ 34 g Bebiko 2R lub
Bebiko 2GR, z doktadnoscig do 0,01 g, przenies¢ do
zlewki pojemnosci 500 ml, doda¢ 180 ml zimnej wody,
wymieszac, podgrza¢ do wrzenia i gotowac przez 3 min.

c) Kleiki zbozowe. Do zlewki pojemnosci 500 ml
odmierzy¢ 200 ml mleka, nast¢gpnie odwazy¢ 6 g kleiku
zbozowego 1 10 g cukru, z dokladnosciag do 0,01 g
1 przenie$¢ do zlewki z mlekiem. Po wymieszaniu pod-
grza¢ do wrzenia i gotowac¢ okolo 1 min.

d) Kaszki zbozowe blyskawiczne. Do zlewki pojem-
nosci 500 ml odmierzyé 200 ml mleka i zagotowac.
Do gorgcego mleka wsypac 20 g kaszki zbozowej bty-
skawicznej oraz 5 g cukru, odwazonych z doktadnoscia
do 0,01 g. Catos¢ dokladnie wymieszac.

¢) Kaszki mleczno-zbozowe blyskawiczne i kaszki
mleczno-zbozowe z owocami btyskawiczne. Do zlewki
pojemnosci 500 ml odmierzy¢ 150 ml cieptej przego-
towanej wody (50°C), doda¢ 50 g kaszki odwazonej
z doktadnoscig do 0,01 g. Cato$¢ dokladnie wymie-
szac.

3.3.4.2. Wykonanie badan. Probk¢ przyrzadzong wg
3.3.4.1 poddac¢ badaniom organoleptycznym, oceniajgc
poszczegbdlne wyrdzniki jakosciowe w odniesieniu do
wymagan norm przedmiotowych dotyczacych poszcze-
golnych wyrobow, w sposodb nastgpujgcy:

— konsystencj¢ 1 wyglad — ocenia¢ wzrokowo, po-
woli, przelewajac za pomocg tyzki przyrzadzona od-
zywke,

— zapach — ocenia¢ przez wachanie; gdy zapach
jest niewyrazny nalelzy probke podgrzewaé do tem-
peratury 70 + 80°C w kapieli wodnej 1 okresli¢ za-
pach uchodzgcej pary,

— smak — oceniaé, biorac do ust tyzk¢ przyrzadzo-
nej odzywki i przetrzymujac w jamie ustnej przez oko-
to 1 min. ‘

3.3.4.3. Wynik oceny organoleptycznej okresli¢c meto-
da opisowa z wyszczegOlnieniem ewentualnych wad lub
metoda punktowa wg 3.3.5.

3.3.5. Badania organoleptyczne metodg punktows
(analiza sensoryczna)

3.3.5.1. Zasada metody punktowej. Mctoda punktowa
polega na okresleniu poziomu poszczegdlnych wyroz-
nikow organoleptycznych przy zastosowaniu wartoscl
liczbowych wg przyjetej skali pieciopunktowej. Catko-
wita oceéna organoleptyczna odzywki jest rOwniez war-
toscig liczbowg, stanowigcg sumg iloczynow wspotczyn-
nikOw wazkosci 1 §rednich wartosci z oceny punktowej
poszczegblnych wyréznikéw.

3.3.5.2. Wykonanie badan. Badania organoleptyczne
metoda punktowa przeprowadzi¢ w warunkach wg
3.3.1 w sposoéb podany wg 3.3.4.1 oraz 3.3.4.2, po-
rownujagc jako$¢ kolejnych wyréznikéw organoleptycz-
nych ocenianej probki z okresSleniami stownymi wg
tabl. 2 1 wpisujac odpowiednig not¢ punktowg w kar-
cie oceny wg zaltgcznika.

Uktad skali 5-punktowej oceny odzywek sypkich —
wg tabl. 2.

Roéznice miedzy ocenami dla smaku, dokonanymi
przez poszczegdlnych czionkéw zespotu nie powinny
by¢ wigksze niz 1 punkt. W preypadku rozbieznosci
wynikéw, ocen¢ nalezy powtodrzyc.

3.3.5.3. Obliczanie i interpretacja wynikow. Po
przeprowadzeniu oceny punktowe] przez wszystkich
cztonkéw zespotu oceniajgcego, nalezy obliczy¢ $red-
nie oceny dla kazdego wyrdznika organoleptycznego
badane; odzywki, a nast¢pnie pomnozyC je. przez
wspolczynniki wazkosci podane w tabl. 3 i zsumowacd
uzyskane iloczyny. Otrzymany wynik poréwnac ze ska-
la ocen wg tabl. 4 1 ustali¢ poziom jakosci odzywki.

Tablica 2
Lp. Wyrozniki jakosci WACCHE PRURITHR
5 4 3 e 1
1 Wyglad 1 barwa charakterystycz- nieznacznie od- odbiegajace od wyraZznie odbie- nietypowe
ne dla danej od- biegajace od wy-~ | wymagan normy | gajace od wyma-
zywki magan normy gan normy
2 Zapach charakterystycz- charakterystycz- charakterystycz- wyczuwalny za- wyrazny zapach
ny dla danej od- ny dla danej od- ny dla danej od- pach obcy obcy
zywki, intensyw- | zywki zywki, lecz stabo
ny, peiny wyczuwalny, nie-
petny; bez obce-
go zapachu
3 Smak bardzo typowy typowy dla da- niepetny;  bez mato intensyw- wyrazny smak
dla dane; od- nej odzywki obcego smaku ny, niepeiny; z aobcy
zywki, peiny posmakiem ob-
zharmonizo- cym
wany
4 Konsystencja prawidiowa, nieznacznie od- odbiegajgca od Twyrainie odbie- nieprawidiowa
zgodna z normg | biegajaca od wy- | wymagan normy | gajgca od wy-
magan normy magan normy
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Wyrob nie nadaje si¢ do obrotu, w przypadku gdy
uzyska ocen¢ za jako$¢ organoleptyczng ponizej
3 punktéw lub jedna z ocen uzyskanych wykazata
jakos$¢ niedostateczng (2 punkty).

Tablica 3
Wspotczynniki wazkosci
Wyrozniki jakosciowe organoleptyczne] ocen
czastkowych

Wyglad 1 barwa 0,1
Zapach 0,3
Smak 0.4
Konsystencja 0,2

Tablica 4

Liczba punktow

1.00 = 1,50 zla
1.51 == 2,50 niedostateczna

Stowna ocena jakosci

251 = 3.50 dostateczna
3,51 = 4,50 dobra
4.51 = 5,00 bardzo dobra

3.4. Sprawdzanie obecnosci szkodnikéw ZywnoScio-
wych i ich pozostatosci

3.4.1. Sprawdzanie obecnosci rozkruszkéw metoda flo-
tacyjna (metoda odwotawcza)

3.4.1.1. Zakres stosowania metody. Metode¢ nalezy
stosowac¢ w przypadkach spornych 1 przy wykonywa-
niu analiz rozjemczych.

3.4.1.2. Przyrzady i materiaty

a) Lupa stereoskopowa powigkszajgca co najmnie]
25-krotnie.

b) Saczek migkki o srednicy okoto 150 mm.

3.4.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Pltyn flotacyjny o sktadzie: trojchloroetylen
100 ml + denaturat 40 ml, g¢sto$¢ ptynu flotacyjnego
po = 1,223 + 1,225 g/cm’.

b) Fluorosceina, roztwor alkoholowy 0,5% (m/m).

3.4.1.4. Wykonywanie oznaczania. Z probki pierwot-
nej pobranej wg 2.2.2.1 lub 2.2.2.2, odwazy¢ okoto 25 g
 produktu, wsypa¢ do wysokiej zlewki pojemnosci
1000 ml, zala¢ 400 ml ptynu flotacyjnego i doktadnie
wymieszaé precikiem szklanym. Po sklarowaniu roz-
tworu, plyn znad osadu zla¢ ostroznie na migkki kar-
bowany saczek umieszczony w szklanym lejku.

Pozostaty w zlewce osad zala¢ ponownie 100 ml
ptynu flotacyjnego, dokiladnie wymiesza¢ precikiem
szklanym 1 zdekantowany plyn przela¢ rowniez na sg-
czek. Czynnos¢ t¢ powtarzaé 4-krotnie. Nast¢pnie sg-
czek na lejku ostroznie optuka¢ roztworem fluorosceiny
wprowadzonej za pomocg pipety na brzeg sgczka.

Wilgotny sgczek zdjac¢ z lejka 1 rozlozy¢ na ptlytce
szklanej. Obecnos¢ rozkruszkow sprawdzi¢ za pomoca
lupy stereoskopowe;j.

3.4.2. Sprawdzanie obecnosci rozkruszkéw zywych me-
toda przemystowa. Z probki pierwotnej pobranej wg
2.2.2.1 lub 2.2.2.2, odwazy¢ okoto 10 g produktu i roz-
sypa¢ cienka warstwa na szklanej plytce umieszczone]
na czarnym papierze. Rozsypany produkt wygtadzi¢
za pomoca watka lub ptytki szklanej. Przygotowana
probke lekko podgrza¢ na powierzchni aparatury grzej-

nej lub pod lampg biurowag do temperatury nieco wyz-
szej od temperatury otoczenia. Obecno$¢ rozkruszkow
sprawdzi¢ za pomoca lupy powigkszajgce] co najmnie]
25-krotnie.

3.4.3. Sprawdzanie obecnos$ci pozostatosci szkodnikow

3.4.3.1. Sprawdzanie obecnosci pozostatosci szkodni-
kow metoda analityczng. Oznaczanie wykona¢ metodg
flotacyjng wg 3.4.1, stosujac lupg stereoskopowa po-
wigkszajaca co najmniej 25-krotnie. Metod¢ stosowac
w przypadkach spornych.

3.4.3.2. Sprawdzanie obecnosci pozostatosci szkodni-
kéw metoda przemystowa. Probke odzywki po przepro-
wadzeniu badan wg 3.4.2 oglada¢ pod lupa powigksza-
jaca co najmniej 25-krotnie, powoli przesypujac za po-
mocg topatki mas¢ produktu. Wybrac¢ grudki produktu
spowite oprzedem oraz inne pozostatosci szkodnikow,
okresli¢ ich charakter.

3.4.4. Sprawdzanie obecnosci innych szkodnikéow.
Z probki pierwotnej pobranej wg 2.2.2.1 lub 2.2.2.2,
odwazy¢ okoto 50 g produktu, rozsypac na ptytce szkla-
nej 1 oglada¢ pod lupa powigkszajaca co najmnie]
25-krotnie, powoli przesypujac za pomoca topatki masg
produktu. Wybra¢ szkodniki, okreslic ich charakter
1 pochodzenie.

3.5. Sprawdzanie masy netto opakowan jednostkowych

3.5.1. Wykonanie oznaczania. Z probki przygotowa-
nej wg 2.3.3, w zalezno$ci od masy netto opakowan
jednostkowych, zwazy¢ pojedynczo opakowania z do-
ktadnoscig:

a) opakowania o masie netto do 250 g, z dokiad-
noscig do 0,5 g,

b) opakowania o masie netto 251 <+ 500 g, z do-
ktadnoscig do 1 g,

c) opakowania o masie netto 501 =+ 2000 g, z do-
ktadnoscia do 5 g.

Po zwazeniu, opakowanie dokladnie oprozni¢ z za-
wartosci 1 ponownie zwazyc.

3.5.2. Obliczanie wyniku oznaczania. Mas¢ netto opa-
kowania jednostkowezo (X1) wyrazong w gramach obli-
czy¢ wg wzoru

X, = m - m (l)
w ktorym:
m — masa produktu w opakowaniu, g,
m; — masa pustego opakowania, g.

3.5.3. Wynik koncowy oznaczania. Uzyskany wynik
powinien si¢ miesci¢ w granicach odchylen ustalonych
dla masy netto opakowan jednostkowych wg ustalen
obowigzujacych norm przedmiotowych na te odzywki.

3.6. Sprawdzanie obecnosci zanieczyszczen mechanicz-
nych. Préobke przygotowang wg 2.3.2 rozsypac na glad-
kiej powierzchni 1 doktadnie obejrze¢ mieszajac lub
rozgniatajgc produkt za pomoca topatki.

Zanieczyszczenia mechaniczne wybraé pegseta, prze-
ptuka¢ wodg, wysuszy¢, ustali¢ ich charakter 1 po-
chodzenie.

3.7. Oznaczanie stopnia rozdrobnienia

3.7.1. Metoda odsiewania na sitach mechanicznych
(metoda odwotawczg)
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3.7.1.1. Zasada metody polega na przesiewaniu pro-
duktu przez zestaw sit 1 ustalaniu iloSci czgstek mniej-
szych od $wiatla sita (przesiewu).

3.7.1.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Odsiewacz mechaniczny o napgdzie mimosrodo-
wym umozliwiajagcym ruch poziomo-obrotowy o skoku
100 mm 1 180 = 200 obr/min.

c) Zestaw sit z tkaning jedwabng lub metalowg (sita
wymienne, okrgglte o srednicy okoto 260 mm i1 wyso-
kosci ramki 18 mm).

3.7.1.3. Wykonanie oznaczania. Z probki laboratoryj-
nej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ 100 g produktu
z doktadnoscig do 0,1 g.

Zestawi¢ komplet sit o wymiarach oczek zgodnych
z wymiarami wg obowigzujacej] normy przedmiotowe]
dotyczacej danego produktu. Na gorne sito wsypac
odwazong probke, zamkna¢ pokrywa, umocowac¢ w od-
stewaczu mechanicznym caly zestaw sit i1 przesiewac
przez 3 min.

Nastepnie wylaczy¢ odsiewacz, ostukac boki sit 1 po-
nownie przesiewac probke¢ przez 1 min. Po zakonczeniu
przesiewania, wyja¢ krgzki z sit 1 przenie$¢ poszczegdl-
ne frakcje wydzielone przez odsiewanie (jako pozosta-
tos¢ na sitach lub przesiew na dnie) do wytarowanych
zlewek.

Kazda wydzielong frakcje zwazyé oddzielnie z do-
ktadnoscia do 0,1 g. Suma masy wszystkich frakcji
nie moze by¢ nizsza niz 99 g, przy wig¢kszych stratach
produktu ujawnionych w czasie przesiewania, nalezy
powtOorzy¢ oznaczanie.

3.7.1.4. Wynik kornicowy oznaczania wyrazi¢ w % wag.
jako przesiew lub pozostatos¢ na sicie. Wynik zaokrag-
li¢ do 1%.

3.7.2. Metoda odsiewania na sitach recznych (metoda
techniczna)

3.7.2.1. Aparatura i przyrzady — wg 3.7.1.2.

3.7.2.2. Wykonanie oznaczania. Z probki laborato-
ryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ 100 g produktu
z doktadnoscig do 0,1 g. Zestawi¢ komplet sit 0 wymia-
rach oczek zgodnych z wymiarami obowigzujgcymi wg
normy przedmiotowej dla danego produktu. Na gbrne
sito wsypa¢ odwazong probke i1 zamknaé pokrywg.
Komplet sit wprawi¢ rgcznie w ruch posuwisto-zwrotny,
wykonujac okoto 140 suwOw na min 1 przesiewac przez
3 min.

Nast¢pnie ostukac¢ boki sit 1 ponownie przesiewac
probke przez 1 min. Po zakonczeniu przesiewania prze-
nies¢ poszczegdlne frakcje do wytarowanych zlewek
1 zwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 g. Suma masy wszyst-
kich frakcji nie moze by¢ nizsza niz 99 g.

3.7.2.3. Wynik koncowy oznaczania wyrazi¢ w % wag.
jako przesiew lub pozostato$é na sicie. Wynik zaokrag-
li¢ do 1%.

3.8. Oznaczanie zawartosci wody

3.8.1. Metoda suszenia w temperaturze 105°C przez
4 h (metoda odwotawcza)

3.8.1.1. Zasada metody polega na suszeniu probki
w temperaturze 105°C 1 wagowym ustalaniu ubytkow
W czasle suszenia.

3.8.1.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna,

b) Suszarka elektryczna z termoregulacja o tempe-
raturze 105 +2°C. ~

¢) Eksykator napeiniony zelem krzemionkowym lub
chlorkiem wapniowym.

d) Naczynka wagowe o $rednicy okoto 50 mm z do-
szlifowanymi przykrywkami.

3.8.1.3. Wykonanie oznaczania. Do uprzednio wyta-
rowanych naczynek odwazy¢ 1,0 = 2,0 g probki ana-

lityczne) z dokladnoscia do 0,001 g.

Naczynka z odwazka wstawi¢ do suszarki uprzednio
nagrzane] do temperatury 105°C 1 suszy¢ przez 4 h.
Nast¢pnie przenie$¢ do eksykatora 1 po ochtodzeniu
do temperatury otoczenia zwazy¢ z dokladnoscia do
0,001 g.

3.8.1.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ wo-
dy (X3) obliczy¢ w procentach wg wzoru

nm, — m;
Az = - 100 (2)
m, - m
w ktoérym:
m — masa naczynka pustego, g,
m; — masa naczynka z produktem przed susze-
niem, g,
m; — masa naczynka z produktem po suszeniu, g.

3.8.1.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyja¢ S$rednig arytmetyczng wynikow
dwoch rownoleglych oznaczan nie réznigcych sig wigcej
niz o 0,2. Wynik poda¢ z doktadnoscia do 0,01.

3.8.2. Metoda suszenia w temperaturze 105°C przez
2 h (metoda techniczna)

3.8.2.1. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Suszarka elektryczna wg 3.8.1.2 lub aparat do
oznaczania wilgotnosci typu Fab-1.

c¢) Eksykator wg 3.8.1.2.

d) Szklane naczynka wagowe wg 3.8.1.2 lub naczyn-
ka aluminiowe o Srednicy 60 mm 1 wysokosci 25 mm.

3.8.2.2. Wykonanie oznaczania. Do uprzednio wyta-
rowanych szklanych naczynek odwazy¢ 1,0 = 2,0 g
probki analitycznej z dokladnoscig do 0,001 g lub do
wytarowanych naczynek aluminiowych odwazy¢ 10,0 g
probki analitycznej odzywek mlecznych lub 5.0 g prob-
ki analitycznej odzywek zbozowych, z doktadnoscig do
0,01 g. Prébki suszy¢ w temperaturze 105°C przez 2 h.

Naczynka szklane z wysuszonym produktem prze-
nie$¢ do eksykatora i po ochtodzeniu zwazy¢ z doktad-
noscig do 0,001 g.

3.8.2.3. Obliczanie wyniku oznaczania. ZawartoS¢ wo-
dy obliczy¢ w procentach wg 3.8.1.4.

Przy zastosowaniu aparatu typu Fab-1 1 odwazce
10,0 g zawartos¢ wody w procentach odczyta¢ bezpo-
srednio ze skali wagi. Przy odwazce 5,0 g odczyt ze
skali wagi pomnozy¢ przez 2.

3.8.2.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyjac Srednig arytmetyczng wynikow dwoch
rownolegtych oznaczan nie r6znigcych sig wigcej niz o 0,3.

Wynik poda¢ z dokladnoscia do 0,1.
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3.9. Oznaczanie kwasowosci ogolnej

3.9.1. Zasada metody polega na zoboj¢tnieniu wol-
nych kwasow roztworem wodorotlenku sodowego wo-
bec fenoloftaleiny.

3.9.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Biureta pojemnosci 10 ml.

¢) Kolby stozkowe.

3.9.3. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,1 N,

b) Fenoloftaleina «cz.d.a., roztwor alkoholowy
2% (m/m).

3.9.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ S g probki
analitycznej z doktadnos$cig do 0,01 g 1 przeniesc ilos-
ciowo do kolby stozkowej pojemnosci 200 ml. Dodac
stopniowo 100 ml wody destylowanej ogrzanej do tem-
peratury 50°C. Po otrzymaniu jednolitego roztworu
doda¢ 3 krople fenoloftaleiny 1 miareczkowac¢ 0,1N
roztworem wodorotlenku sodowego do jasnoré6zowego
zabarwienia utrzymujgcego si¢ przez 30 s. W przypadku
miareczkowania zawiesiny o ciemne] barwie nalezy
przygotowa¢ drugg kolb¢ z zawiesing miareczkowang
w celu poréwnania barwy.

3.9.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Kwasowos¢ (X3)
wyrazong w stopniach obliczy¢ wg wzoru

X: =20 -V -n (3)
w ktorym:
V' — objetos¢ wodorotlenku sodowego zuzyta do
miareczkowania, ml,
n — normalnos¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego,
20 — wspodlczynnik do przeliczania kwasowosci

w stopniach na 100 g produktu.

3.9.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng dwoch rdédwnoleglych
oznaczan nie roéznigeych si¢ wigeej niz o 0,2. Wynik
poda¢ z doktadnoscig do 0,1.

3.10. Oznaczanie zawartoSci
Tillmansa

3.10.1. Zasada metody polega na redukcji barwnego
roztworu 2,6 — dwuchlorofenoloindofenolu w obecnos-
¢t kwasu L-askorbinowego do bezbarwnego leuko-
zwigzku.

3.10.2. Oznaczanie zawartosci witaminy C — technikg
potencjometrycznego miareczkowania (metoda odwo-
tawcza)

3.10.2.1. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Cylinder pomiarowy z doszlifowanym korkiem,
pojemnosci 25 ml lub kolba pomiarowa z doszlifowa-
nym korkiem, pojemnoS$ci 25 ml.

c) Kolba stozkowa z doszlifowanym korkiem, po-
jemnosci 200 ml.

d) Kolba stozkowa pojemnosci 100 ml.

¢) Mikrobiureta pojemnosci 5 ml z doktadnoscig
odczytu 0,01 ml.

f) Pipeta pojemnosci 5 i

g) Mozdzierz porcelanowy.

witaminy C metoda

10 ml.

h) Zestaw do miareczkowania potencjometrycznego
(pehametr 1 elektrody platynowa 1 kalomelowa).

1) Mieszadetko elektromagnetyczne.

3.10.2.2. Odczynniki, roztwory i materiaty

a) Siarczek sodowy cz.d.a. (Na,S - 9H,0)

b) Kwas siarkowy lub kwas solny cz.d.a., roztwor
1 N.

¢) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 10% (m/m).

d) Fenoloftaleina wg 3.9.3.

e) Oranz metylowy, roztwor 1% (m/m).

f) Chlorek rteciowy cz.d.a. (HgCly).

g) Alkohol etylowy absolutny.

h) Barwnik 2.,6-dwuchlorofenoloindofenol cz.d.a.

1) Jodek potasowy cz.d.a.

j) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,01 N,

k) Skrobia rozpuszczalna cz.d.a., roztwor 1% (m/m).

) Kwasny weglan sodowy, cz.d.a.

1) Kwas szczawiowy cz.d.a., roztwor 2% (m/m).

Roztwor nalezy sprawdzi¢ dodajac | kroplg barwnika
do 5 ml roztworu. Wystgpienie trwalego rézowego za-
barwienia dowodzi, ze uzyty roztwOr nie jest zanie-
czyszczony.,

m) Bibuta filtracyjna.

3.10.2.3. Przygotowanie molarnego roztworu siarczanu
sodowego. Odwazy¢ okoto 30 g siarczanu sodowego,
rozpusci¢c w okoto 50 ml gorgcej wody destylowanej,
ochtodzi¢, przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml i uzupetni¢ woda destylowana do kreski. Roz-
twor sprawdzi¢ przez miareczkowanie IN roztworem
kwasu siarkowego lub solnego wobec fenoloftaleiny lub
oranzu metylowego. Przy miareczkowaniu wobec feno-
loftaleiny na jedng obj¢tos¢ roztworu siarczanu sodo-
wego powinno zuzywac si¢ okoto 1,1 objetosci kwasu
siarkowego lub kwasu solnego. Przy miareczkowaniu
wobec oranzu metylowego na jedng obje¢tosc siarczanu
sodowego powinno zuzywac si¢ 1,8 obje¢tosct kwasu
siarkowego lub solnego. Molarny roztwor siarczanu
sodowego przechowywa¢ w temperaturze okoto +5°C.

3.10.2.4. Przygotov.anie molarnego roztworu chlorku
rteciowego. Odwazy¢ 27,15 g chlorku rtgciowego, roz-
pusci¢ w absolutnym alkoholu etylowym, przenies¢ 1los-
ciowo do kolbki pomiarowej pojemnosci 100 ml 1 uzu-
petni¢ alkoholem do kreski.

Sublimat (HgCl,) jest trucizng.

3.10.2.5. Przygotowanie 0,001N roztworu 2,6-dwuchlo-
rofenoloindofenolu. Odwazyc¢ 0,25 g 2,6-dwuchlorofeno-
loindofenolu 1 0,05 g kwasnego weglanu sodowego.
przenies¢ ilosciowo przy uzyciu wody destylowanej do
kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml, dopetni¢ woda
destylowang do kreski, wymiesza¢ 1 postawi¢ w ciem-
nym miejscu na 24 h. Nast¢pnie roztwor przesgczyc
przez sgczek faldowany do suchej butelki z ciemnego
szkla.

Roztwoér barwnika przechowywac w temperaturze
okoto +5°C 1 sprawdza¢ miano co 14 dni.

3.10.2.6. Oznaczanie miana roztworu 2,6-dwuchloro-
fenoloindofenolu. Odwazy¢ 1,5 g jodku potasowego
z dokladnoscia do 0,001 g, przenies¢ ilosciowo do
kolbki stozkowe] pojemnosci 200 ml 1 rozpuscic¢
w 20 ml $wiezo przegotowane] wody destylowane;.
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Nastgpnie doda¢ 2 ml 10% (m/m) kwasu siarkowego,
25 ml roztworu barwnika 2,6-dwuchlorofenoloinofeno-
lowego, kolb¢ zamkna¢ 1 postawi¢ w ciemnym miejscu
na 15 min.

Nastepnie wydzielony jod miareczkowac¢ 0,01N roz-
tworem tiosiarczanu sodowego w obecnosci skrobi.

Rownolegle nalezy przygotowac prébg odczynnikowa
(zerowa) z roztworem jodku potasowego przy uzyciu
25 ml wody destylowanej zamiast barwnika indofenolo-
wego. W przypadku powstania niebieskiego zabarwie-
nia w obecnosci skrobi, nalezy wykona¢ miareczko-
wanie roztworem 0,0IN tiosiarczanu sodowego.

Wspotczynnik miana roztworu 2,6-dwuchlorofenoloin-
dofenolu obliczy¢ wg wzoru

V -V, -n
f= -+ 1000 (4)
Vi
w ktorym:
V' — objetos¢ 0,01N roztworu tiosiarczanu sodowe-
go zuzyta do miareczkowania, ml,
Vi — objetos¢ 2,6-dwuchlorofenoloindofenolu wzig-
ta do miareczkowania, ml,
V>, — objetos¢ 0,01IN roztworu tiosiarczanu sodowe-

go zuzyta do miareczkowania proby odczyn-
nikowej, ml,

n — normalnos$¢ roztworu tiosiarczanu sodowego.

3.10.2.7. Przygotowanie préby do oznaczania witami-
ny C. Odwazy¢ 12,5 g prébki analitycznej z doklad-
noscig do 0,01 g, przenie§¢ do mozdzierza, dokladnie
rozetrze¢ ttuczkiem, dodajgc stopniowo okoto 50 ml
wody destylowanej o temperaturze 40°C.

Nastgpnie roztwor przeniesé ilosciowo do kolby po-
miarowe] pojemnosci 100 ml, ochtodzi¢, uzupetni¢ wo-
da destylowana do kreski 1 wymieszac.

Do cylindra lub kolby pomiarowej pojemnos$ci 25 ml
odmierzy¢ kolejno 1,75 ml molarnego roztworu siarcz-
ku sodowego, 3.5 ml 1 N roztworu kwasu solnego
lub siarkowego 1 12,5 ml roztworu badanego. Kolbg
lub cylinder zamkna¢ korkiem, zawarto$s¢ dobrze wy-
miesza¢ 1 pozostawi¢ na 15 min.

Nast¢pnie dodac 2,5 ml molarnego roztworu chlorku
rteciowego, dopeini¢ wodg destylowang do objgtosci
25 ml, zamkna¢ korkiem 1 catos¢ doktadnie wymieszac.
Zawartos¢ kolby przesaczy¢ przez matly faldowany sa-
czek do suchej kolby stozkowej. Pierwszg porcje mato
klarownego filtratu zawr6ci¢ na saczek 1 powtOrnie
przesgczyc.

3.10.2.8. Wykonanie oznaczania technika potencjo-
metrycznego miareczkowania. Zestaw do miareczkowa-
nia nalezy skompletowa¢ wg instrukcji zataczonej do
pechametru. Nast¢pnie do zlewki pojemnosci 100 ml
odpipetowac¢ 5 ml klarownego przesaczu przygotowane-
go wg 3.10.2.7, dodac¢ 40 ml kwasu szczawiowego jako
stabilizatora, wprowadzi¢ elektrody, wlaczy¢ miesza-
detko elektromagnetyczne 1 zmierzyé potencjal.

Nast¢pnie z biurety dodawaé¢ matymi porcjami barw-
nik indofenolowy przy jednoczesnym mieszaniu mia-
reczkowane] probki mieszadetkiem. Proces miareczko-
wania nalezy Sledzi¢ na podstawie spadku potencjatu,

do momentu osiggnigcia punktu koncowego miarecz-
kowania wyrazonego najnizszym potencjatem. Réwno-
legle nalezy wykona¢ kilka oznaczan, rejestrujgc obje-
to§¢ zuzytego barwnika przypadajaca na punkt konco-
wy miareczkowania.

3.10.2.9. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc¢
ogolnej witaminy C (Xi) obliczy¢ w mg/100 g pro-
duktu wg wzoru

V- £-0,088 - 200
m - V|

X4 = - 100

w ktoérym:
V — objetos¢ roztworu 2,6-dwuchlorofenoloin-
dofenolu zuzyta do miareczkowania, ml,

Vi — objetos¢ roztworu badanego wzigta do mia-
reczkowania, ml,
f — wspolczynnik miana 2,6-dwuchlorofenolo-
indofenolu,
m — masa probki, g,
0,088 — ilos¢ mg kwasu /-askorbinowego odpowia-

dajgca 1 ml 0,00IN roztworu 2,6-dwuchlo-
rofenoloindofenolu.
3.10.2.10. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik na-
lezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikow dwoch row-
noleglych oznaczan nie r6zniacych si¢ wigcej niz o 10%.
Wynik podac¢ z doktadnoscig do 0,01.
3.10.3. Oznaczanie zawartosci witaminy C technika
wizualnego miareczkowania (metoda techniczna)

3.10.3.1. Aparatura i przyrzady — wg 3.10.2.1,
oprocz pozycji h) =+ 1).
3.10.3.2. Odczynniki, roztwory i materialy — wg

3 10.2.2.

3.10.3.3. Przygotowanie i sprawdzanie miana roztwo-
row — wg 3.10.2.3 do 3.10.2.6.

3.10.3.4. Przygotowanie proby do oznaczania witami-
ny C — wg 3.10.2.7.

3.10.3.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowe]
pojemnosci S0 ml pobra¢ 10 ml klarownego przesaczu
przygotowanego wg 3.10.2.7 1 miareczkowac¢ 0,001N
roztworem 2,6-dwuchlorofenoloindofenolu do momen-
tu otrzymania lekko rézowego zabarwienia utrzymu-
jacego si¢ przez 30 s.

3.10.3.6. Obliczanie wyniku oznaczania — wg 3.10.2.9.

3.10.3.7. Wynik koncowy oznaczania — wg 3.10.2.10.

3.11. Oznaczanie stopnia skleikowania skrobi

3.11.1. Zasada metody polega na enzymatycznej hy-
drolizie skrobi w probce nie poddanej catkowitemu
skleitkowaniu, jodometrycznym oznaczaniu powstatych
cukrow redukujgcych i przeliczeniu ich na stopien skle-
ikowania skrobi.

3.11.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Laznia wodna z termoregulacjg lub termostat.

¢) Grzejnik elektryczny.

3.11.3. Odczynniki i roztwory

a) Diastaza cz.d.a. (np. firmy Merck 3029), roztwor
1% (m/m).

b) Chlorek wapniowy (CaCl, - 6H,0) cz.d.a., roz-
twor 3% (m/m).
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c) Jodek potasowy cz.d.a., roztwor 30% (m/m).

d) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 6N.

e) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,05N.

f) Skrobia rozpuszczalna, roztwor 1% (m/m).

g) Odczynnik Luffa-Schoorla: odwazy¢ 388.0 g kry-
stalicznego weglanu sodowego (Na,COs 10 H,0)
cz.d.a. 1 rozpusci¢ w 400 ml destylowane] wody o tem-
peraturze okoto 30°C. Nast¢pnie odwazy¢ 50 g kwasu
cytrynowego cz.d.a., rozpusci¢ w 50 ml wody destylo-
wanej; 25 g siarczanu miedziowego (CuSO4 - SH,0)
cz.d.a., rozpusci¢ w 100 ml podgrzanej; wody destylo-
wanej.

Roztwory przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej
pojemnosci 1000 ml, ochiodzi¢, dopeini¢ wodg desty-
lowang do kreski, wymieszaé 1 przesaczyc.

3.11.4. Wykonanie oznaczania zawarto$ci skrobi cal-
kowicie skleikowanej. Odwazy¢ 0,4 g probki analitycz-
nej z doktadnoscia do 0,001 g, przenies¢ iloSciowo przy
uzyciu okoto 100 ml wody destylowanej do kolby stoz-
kowej pojemnosci 200 ml i pozostawi¢ na 2 h w tempe-
raturze otoczenia. Po tym czasie zawartos¢ kolby go-
towa¢ na grzejniku elektrycznym z siatkg azbestowa
przez 10 min. Nastepnie kolbg¢ ochtodzi¢ strumieniem
zimne) wody do temperatury okoto 25°C, przenies¢
illosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 200 ml,
doda¢ 1 ml roztworu chlorku wapniowego, 20 ml $wie-
zo przygotowanego roztworu diastazy 1 dopelni¢c woda
destylowana do kreski.

Kolb¢ wraz z zawartoscig wstawi¢ do tazni wodne;j
o temperaturze 40°C 1 ogrzewaé przy kilkakrotnym
wstrzasaniu w ciggu 1 h. Nastgpnie kolb¢ ochtodzié,
uzupelni¢ woda destylowang do 200 ml 1 przesgczyc.
Do kolby stozkowe] pojemnosci 500 ml odmierzy¢
25 ml odczynnika Luffa-Schoorla 1 25 ml badanego
roztworu, wrzuci¢ kawalki porowatej porcelany 1 ogrze-
wac¢ na grzejniku elektrycznym do wrzenia, utrzymujgc
w stanie tagodnego wrzenia 10 min. Nast¢pnie kolbg
z zawartoScig szybko ochtodzi¢ strumieniem zimnej wo-
dy do temperatury okoto 25°C, doda¢ 10 ml roztworu
jodku potasowego, 25 ml roztworu kwasu siarkowego
I wytrzasa¢ zawartos¢ kolby do zaniku wydzielania
si¢ banieczek gazu.

Zawartos¢ kolby miareczkowac roztworem 0,05N tio-
starczanu sodowego do blador6zowego zabarwienia.
Nastepnie doda¢ 1 ml roztworu skrobi i miareczkowacd
do zmiany barwy z niebieskiej na kremowg.

3.11.5. Wykonanie oznaczania zawartosci skrobi skle-
ikowanej. Oznaczanie wykona¢ wg 3.11.4 z pomini¢ciem
czynnosci gotowania.

3.11.6. Proba odczynnikowa (zerowa). Roéwnolegle
przygotowac probg odczynnikowa (zerowg). Do kolby
pomiarowej pojemnosci 200 ml odmierzy¢ 1 ml 3-pro-
centowego roztworu chlorku wapniowego, 20 ml §wiezo
przygotowanego roztworu diastazy 1 dopelni¢ wodg
destylowang do kreski.

Do kolby stozkowej pojemnosci 500 ml odmierzyc
25 ml tak przygotowanego roztworu, dodac¢ 0,05 g ba-
danego produktu, 25 ml odczynnika Luffa-Schoorla
1 dalej postgpowaé wg 3.11.4.

3.11.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Stopien skle-
ikowania skrobi (X5) obliczy¢ w procentach wg wzoru

Vi -V .
X5 = =————=: 100
= (6)
w ktorym:
V — objetost 0,05N roztworu tiosiarczanu sodowe-

go zuzyta do miareczkowania probki skrobi
skleikowanej, ml,

Vi1 — objetos¢ 0,05N roztworu tiosiarczanu sodowe-
go zuzyta do miareczkowania probki odczyn-
nikowe] (zerowej), ml,

V, — objetosé 0,05N roztworu tiosiarczanu sodowe-

go zuzyta do miareczkowania probki skrobi
catkowicie skleikowanej, ml.

3.11.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyja¢ S$rednig arytmetyczng wynikow
dwoch réwnolegtych oznaczan nie réznigeych si¢ wigcee)
niz o 5,0.

Wynik poda¢ z doktadnoscig do 1%.

3.12. Oznaczanie zawartosci tluszczu

3.12.1. Oznaczanie zawartoSci tluszczu
Weibulla-Stoldta (metoda odwotawcza)

metodg

3.12.1.1. Zakres stosowania metody. Metodg¢ nalezy
stosowa¢ do odzywek zbozowych.

3.12.1.2. Zasada metody polega na hydrolizie probki
kwasem solnym, ekstrakcji substancji ttuszczowych ete-
rem naftowym i1 wagowym oznaczaniu tluszczu po cat-
kowitym odparowaniu rozpuszczalnika.

3.12.1.3. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Aparat ekstrakcyjny Soxhleta, Butta lub inny po-
jemnos$ci kolb 200 =+ 250 ml.

¢) Laznia wodna z termoregulacja.

d) Grzejnik elektryczny lub piec elektryczny prze-
ciwwybuchowy.

e) Suszarka elektryczna wg 3.8.1.2 lub suszarka
prézniowa.

f) Eksykator wg 3.8.1.2.

g) Kolba stozkowa ze szlifem pojemnosci 250 [ub
300 ml.

h) Chtodnica zwrotna kulkowa.

3.12.1.4. Odczynniki, roztwory i materiaty

a) Kwas solny cz., roztwor 4N,

b) Eter naftowy $wiezo przedestylowany (frakcja
40 + 60°C).

¢) Azotan srebra cz., roztwor 1% (m/m).

d) Wata, gilza lub bibula do sgczenia (odttuszczone).

e) Substancje utatwiajgce wrzenie: pumeks lub por-
celanka.

Materialty wymienione w poz. d) 1 ¢) umiesci¢ w apa-
racie Soxhleta lub innym, ekstrahowac eterem przez 4 h,
wysuszy¢ w suszarce 1 przechowywaé w szczelnie zam-
knietym stoiku.

Uzywane rozpuszczalniki nie powinny pozostawiac
zanieczyszczen po ich odparowaniu.

Eter naftowy jest tatwopalny.
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3.12.1.5. Wykonanie oznaczania
a) Hydroliza. Do kolby stozkowej odwazy¢ okoto
5.0 g probki analitycznej z dokladnoscia do 0,001 g.
Probke¢ zala¢ 100 ml kwasu solnego i dodac kilka gra-
nulek pumeksu lub porcelanki. Kolbg potaczy¢ z chtod-
nicg kulkowg 1 ogrzewac, utrzymujac w stanie tagod-
nego wrzenia przez 15 min.

Nast¢pnie przemy¢ chlodnicg 100 ml gorace; wody
destylowanej 1 wla¢ do kolby z prébka. Po ochtodzeniu,
zawartos¢ kolby przenies¢ ilosciowo na zwilzony woda
destylowang karbowany saczek przygotowany z od-
ttuszczonej bibuly. Pozostalo$¢ na sgczku przemywacd
ciepta woda destylowang do zaniku reakcji na chlorki
(proba z azotanem srebra).

Nastepnie sgczek wraz z zawarto$cig umiesci¢ na
szkietku zegarkowym 1 suszy¢ w suszarce w temperatu-
rze 102 — 105°C przez 2 h. Wysuszony saczek prze-
nies¢ do gilzy wykonane) z odtuszczonej bibutly. Szkiet-
ko zegarkowe wytrze¢ watg zwilzong eterem, ktorg
nastepnie przenies¢ do gilzy.

b) Ekstrakcja. Gilzg, po szczelnym zamknigciu wata,
umiesci¢ w aparacie ekstrakcyjnym polgczonym z wy-
suszong 1 wytarowang kolbg zawierajgcg substancje
utatwiajgce wrzenie. Do ekstraktora wlac tyle eteru na-
ftowego, aby przelat si¢ do kolby ekstrakcyjnej, po
czym doda¢ jeszcze polowg dolanej ilosci eteru.
Ekstraktor potgczy¢ z chlodnica 1 ekstrahowac na wrzg-
cej tazni wodnej przez 6 h, w ciggu ktérych powinno
nastgpi¢ co najmniej 50 przelewow.

W przypadku zastosowania do ekstrakcji aparatu
Puzanowa, gilz¢ po szczelnym zamknigciu watg umies-
cic w koszyczku, polaczyé z ekstraktorem oraz wysu-
szong 1 wytarowang kolbg zawierajgca substancje ula-
twiajace wrzenie. Do kolby odmierzy¢ 100 ml eteru,
ttuszcz ekstrahowac 4 h przy szybkosci kroplenia 3 + 5
kropel na s.

Po zakonczeniu ekstrakcji rozpuszczalnik oddestylo-
wac. kolbg odtaczy¢ od ekstraktora i odparowac resztki
rozpuszczalnika na gorgcej tazni wodnej. Kolb¢ z wyek-
strahowanym ttuszczem suszy¢ w suszarce w temperatu-
rze 90°C lub w suszarce prozniowe] w temperaturze
60 = 05°C o cisnieniu roboczym nie wigkszym niz
6670 Pa (50 mm Hg) przez 1 h.

Kolbe po ochtodzeniu w eksykatorze, zwazy¢ z do-
ktadnoscig do 0,001 g.

Nastepnie ponownie wstawi¢ kolb¢ do suszarki 1 su-
szy¢ przez 1 h. Jezeh roznica migdzy kolejnymi wa-
zeniami nie przekracza 0,001 g suszenie nalezy uwazac
za zakonczone.

W przypadku wzrostu masy kolby z zawartoscia,
do obliczen przyja¢ wynik poprzedniego wazenia.

3.12.1.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
ttuszczu (Xs) obliczy¢ w procentach wg wzoru

m; — m;
Xe = — - 100 (7)
m
w ktorym:
m — masa probki, g,
m; — masa puste] kolby, z pumeksem lub porce-

lankg, g,

m, — masa kolby z wyekstrahowanym tluszczem,

pumeksem lub porcelankg po wysuszeniu, g.

3.12.1.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-

zy przyjac srednig arytmetyczng wynikow dwoch row-

nolegtych oznaczan nie rézniacych si¢ wigcej niz o 0,2.
Wynik poda¢ z doktadnoscig do 0,01.

3.12.2. Oznaczanie zawartosci tluszczu metodg Rose-
-Gottlieba (metoda odwotawcza)

3.12.2.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowa¢ do odzywek mlecznych.

3.12.2.2. Zasada metody polega na rozpuszczaniu
substancji biatkowych wodorotlenkiem amonowym, ek-
strakcji ttuszczu rozpuszczalnikami organicznymi, od-
destylowaniu rozpuszczalnikdéw 1 wagowym oznaczaniu
ttuszczu.

3.12.2.3. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Aparaty ekstrakcyjne wg 3.12.1.3b).

c) Laznia wg 3.12.1.3c).

d) Cylinder pomiarowy z doszlifowanym korkiem
pojemnosci 150 ml lub kolba z doszlifowanym korkiem
pojemnosct 150 ml.

¢) Lewarek (rurka szklana S$rednicy 5 mm, zgigta
dwukrotnie pod katem prostym o dlugosci ramion 28
1 32 cm, krotsze rami¢ rurki osadzone w korku do-
pasowanym do cylindra).

f) Kolba ekstrakcyjna pojemnosci 200 ml.

3.12.2.4. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek amonowy cz., roztwor 25% (m/m).

b) Alkohol etylowy 96% (V/V), lub alkohol etylowy
skazony alkoholem metylowym.

¢) Eter etylowy cz., Swiezo przedestylowany (frakcja
34 <+ 35°C).

d) Eter naftowy cz., Swiezo przedestylowany (frakcja
40 + 60°C).

Uzywane rozpuszczalniki nie powinny pozostawiac
zanieczyszczen po ich odparowaniu.

Eter etylowy i alkohol metylowy sa zaliczane do tru-
cizn. Wszystkie stosowane rozpuszczalniki sa fatwopalne.

3.12.2.5. Wykonanie oznaczania. Na szkietku zegar-
kowym odwazy¢ okoto 1,5 g prébki analitycznej z do-
ktadnoscia do 0,001 g. Odwazke ilosciowo przeniesc
do cylindra pomiarowego lub kolby stozkowe].

Doda¢ stopniowo okoto 10 ml wody destylowane]
o temperaturze 40 <+ 50°C 1 miesza¢ do catkowitego
rozpuszczenia si¢ probki. Nastgpnie dodac¢ 1,5 ml wo-
dorotlenku amonowego 1 ogrzewa¢ na lazni wodne]
w temperaturze 60 = 70°C przez 15 min, kilkakrotnie
mieszajac. Zawartos¢ ochtodzi¢, doda¢ 10 ml alkoholu
etylowego, zamkng¢ korkiem i1 wytrzasa¢ 30 s. Nastep-
nie dodawa¢ kolejno po 25 ml eteru etylowego 1 eteru
naftowego, kazdorazowo wytrzasajac przez 1 min. Cy-
linder lub kolbg¢ z prébg pozostawi¢ na 2 h do catko-
witego rozwarstwienia 1 wyklarowania warstwy etero-
wo-thuszczowej. Warstwe eterowo-thuszczowg ostroznie
Sciggng¢ za pomocag lewarka lub zdekantowac¢ do
uprzednio wysuszonej 1 wytarowanej kolby ekstrakcyj-
nej. Rami¢ lewarka zanurzone w warstwie eterowo-
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-thuszczowej sptuka¢ do kolby niewielka iloscig eteru
naftowego. Ekstrakcj¢ powtdrzy¢é 2-krotnie, uzywajac
za kazdym razem po 25 ml eteru etylowego 1 nafto-
wego.

Po dodaniu kazdego z rozpuszczalnikow zawartos¢
wstrzgsa¢ przez 1 min 1 odstawi¢ na 1 h.

Warstwe eterowo-ttuszczowg kazdorazowo $ciggngc
lewarkiem lub zdekantowa¢ do wytarowanej kolby e¢k-
strakcyjnej. Nast¢pnie mieszaning¢ rozpuszczalnikow od-
destylowac, a kolb¢ z pozostatoscig suszy¢ w suszarce
w temperaturze 90°C lub w suszarce prézniowej o cis-
nieniu roboczym nie wigkszym niz 6670 Pa (50 mm Hg),
w temperaturze 60 = 65°C przez 1 h. Po ochtodzeniu
w eksykatorze, kolb¢ zwazy¢ z doktadnoscig do 0,001 g.

Nast¢pnie ponownie wstawi¢ kolb¢ do suszarki i1 su-
szy¢ przez 1 h. Jezeli rO6znica migdzy kolejnymi waze-
niami nie przekracza 0,001 g suszenie nalezy uwazad
za zakonczone, w przeciwnym razie nalezy suszyC je-
szcze raz przez 1 h. W przypadku wzrostu masy kolby
z zawartos$cig, do obliczen przyja¢ wynik poprzedniego
wazenia.

3.12.2.6. Proba odczynnikowa (zerowa). Rdoéwnolegle
przygotowac probg odczynnikowa wykonujac oznacza-
nie wg 3.12.2.5 przy zastosowaniu odczynnikow bez
badanego produktu.

3.12.2.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
ttuszczu (X7) obliczy¢ w procentach wg wzoru

mr, — (m;+ ms)

X7 = - 100 (8)
m
w ktorym:
m — masa probki, g,
mi — masa pustej kolby, g,
m> — masa kolby z tluszczem po wysuszeniu, g,
ms; — proba zerowa, g.

3.12.2.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyjac¢ $rednig arytmetyczng wynikéw dwoch row-
nolegltych oznaczan nie rézniacych si¢ wigcej niz o 0,2.

Wynik podac¢ z doktadnoscia do 0,01.

3.12.3. Oznaczanie zawartosSci ttuszczu metodg Gerbe-
ra (metoda techniczna)

3.12.3.1. Zasada metody polega na uwolnieniu thusz-
czu za pomocg kwasu siarkowego, odwirowaniu i okre-
Sleniu jego zawartos$ci na skali tluszczomierza.

3.12.3.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Wirowka Gerbera.

¢) Thluszczomierz Teicherta.

3.12.3.3. Odczynniki

a) Kwas siarkowy cz.d.a. o gestosci p2o= 1,815 g/cm?.

b) Alkohol izoamylowy cz.d.a., o gestosci p =
= 0,815 g/cm’.

3.12.3.4. Wykonanie oznaczania. Odwazyc¢ 2.5 g prob-
ki analitycznej z doktadnoscig do 0,001 g 1 przeniesé
ilosciowo do tluszczomierza, do ktorego uprzednio od-
mierzy¢: 10 ml kwasu siarkowego, 8 ml wody destylo-
wanej, 1 ml alkoholu izoamylowego. Thluszczomierz
zamkng¢ gumowym korkiem 1 silnie wstrzgsa¢ w celu
rozpuszczenia probki w warstwie wodnoalkoholowe).

Calg zawarto$¢ tluszczomierza miesza¢ przez 5 min,
nastepnie wstawi¢ ttuszczomierz do tazni wodnej o tem-
peraturze 65 = 70°C na 30 min (zawartos¢ thuszczo-
mierza powinna znajdowac si¢ ponizej poziomu wody).
W czasie ogrzewania, thuszczomierz nalezy kilkakrotnie
wstrzgsna¢ w celu catkowitego rozpuszczenia si¢ pro-
duktu. Nast¢pnie tluszczomierz wirowaé w wirowce
Gerbera przez 5 min, przy zastosowaniu 1000 obr/min.
Po zakonczeniu wirowania, ttuszczomierz ponownie
umiesci¢ w tazni wodnej na 5 min.

Zawartos¢ thuszczu odczytac na skali ttuszczomierza,
regulujac za pomocg korka poziom podziatki zerowe;.
(W przypadku regulowania poziomu stupka ttuszczu,
ttuszczomierz nalezy ponownie ogrzewa¢ w tazni wod-
nej przez 5 min).

3.12.3.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc¢
ttuszczu wyrazong w procentach odczyta¢ ze skali thusz-
czomierza wg menisku dolnego.

3.12.3.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyjac srednig arytmetyczng odczytow dwoch row-
noleglych oznaczan nie roéznigcych si¢ wigcej niz o 0.5.

Wynik poda¢ z dokltadnoscig do 0,l1.

3.13. Oznaczanie zawartosci popiotu ogdlnego
3.13.1. Zasada metody polega na spopieleniu probki
I wagowym oznaczaniu zawarto$ci popiotu.

3.13.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Waga analityczna.

b) Piec elektryczny z termoregulacja.

c) Grzejnik elektryczny.

d) Eksykator wg 3.8.1.2.

e) Tygle porcelanowe lub kwarcowe przygotowane
wg 3.13.3.

3.13.3. Przygotowanie tygli. Tygle dokladnie umy¢,
wyptuka¢ woda destylowanag, wysuszy¢ 1 wyprazy¢ do
statej masy w piecu o temperaturze 900 £20°C. Na-
stepnie tygle wstawi¢ do eksykatora, ochtodzi¢ do tem-
peratury otoczenia i zwazy¢ z doktadnoscia do 0,001 g.

3.13.4. Wykonanie oznaczania. Do wytarowanych ty-
gli odwazy¢ 2,0 =+ 3,0 g probki analityczne) z do-
kladnoscig do 0,001 g. Zawartosc tygli zwegli¢ na grzej-
niku elektrycznym. Po zwegleniu tygle wstawi¢ do ko-
mory pieca 1 spopiela¢ w temperaturze 500 £20°C
(odzywki mleczne) lub 900 £20°C (odzywki zbozowe)
az do uzyskania jednolitej szarej barwy. Nast¢pnie tygle
z popiolem wyja¢ z pieca 1 przenies¢ do eksykatora,
ochtodzi¢ do temperatury otoczenia 1 zwazy¢ z do-
ktadnoscig do 0,001 g.

3.13.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ po-
piotu ogdlnego (Xs) obliczy¢ w procentach wg wzoru

m: —m
Xy = — - 100 9)
m, — m
w ktorym:
m — masa tygla pustego, g,
m, — masa tygla z produktem, g,

m, — masa tygla z popiotem, g.
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3.13.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyjac srednig arytmetyczng wynikow dwoch rownole-
glych oznaczan nie réznigcych si¢ wiecej niz o 0,02.

Wynik poda¢ z dokladnoscia do 0,01.

3.14. Oznaczanie zawartosci popiotu nierozpuszczalne-
go w 10-procentowym kwasie solnym

3.14.1. Zasada metody polega na traktowaniu popio-
tu ogolnego 10-procentowym roztworem kwasu solne-
go, 1losciowym oddzieleniu substancji nierozpuszczal-
nych 1 wagowym oznaczaniu ich ilosci.

3.14.2. Aparatura, przyrzady i materiatly

a) Suszarka elektryczna wg 3.8.1.2.

b) Laznia wodna z termoregulacjg.

¢) Saczki ilosciowe do spalan.

d) Pozostata aparatura 1 przyrzady wg 3.13.2.

3.14.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 10% (m/m).

b) Azotan srebra cz., roztwor 1% (m/m).

3.14.4. Wykonanie oznaczania. Do tygla z popiotem
ogllnym otrzymanym wg 3.13.4 doda¢ 5 ml  10-pro-
centowego kwasu solnego 1 ogrzewaé we wrzgce) tazni
wodnej przez 15 min. Nast¢pnie zawartos$c tygla prze-
saczy¢ przez saczek iloSciowy, wyplukujac ilosciowo
tygiel gorgcg woda destylowang do zaniku reakcji na
chlorki (proba z AgNO3).

Przemyty osad wraz z sagczkiem wtozy¢ do ponownie
wyzarzonego 1 wytarowanego tygla, suszy¢ w suszarce,
zweglic na grzejniku elektrycznym, a nast¢pnie wyza-
rza¢ w piecu elektrycznym w temperaturze 500 £20°C
(odzywki mleczne) lub 900 *£20°C (odzywki zbozowe)
przez 1 h. Tygiel wstawi¢ do eksykatora, ochtodzi¢ do
temperatury otoczenia 1 zwazy¢ z doktadnoscig do
0,001 g.

3.14.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ po-
piotu nierozpuszczalnego w 10% HCI (Xo) obliczy¢
w procentach wg wzoru

m; — m
Xy = == ] (10)
m, - m
w ktorym:
m — masa tygla pustego, g,
m; — masa tygla z produktem, g,
"> masa tygla z popiolem nierozpuszczalnym

w HCl 10% (m/m), g.

3.14.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyjac Srednig arytmetyczng trzech rownoleglych ozna-
czan.

Wynik poda¢ z doktadnoscig do 0.,01.

3.15. Oznaczanie zawartosci cukrow

3.15.1. Oznaczanie zawartosci laktozy i sacharozy me-

toda Bertranda (metoda odwotawcza) — wg BN-71/
8041-03.

3.15.2. Oznaczanie zawartosci laktozy i sacharozy me-
toda Lane-Eynona (metoda techniczna)

3.15.2.1. Zasada metody polega na redukcji znanej
ilosci miedzianu sodowo-potasowego do tlenku mie-
dziawego za pomoca badanego roztworu cukru.

3.15.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Grzejnik elektryczny.

c¢) Laznia wodna wg 3.12.1.3c).

d) Eksykator wg 3.8.1.2¢).

¢) Biureta z bocznym kranem, pojemnosci 50 ml.

f) Kolby stozkowe pojemnosct 250 = 300 ml.

g) Kolby pomiarowe pojemnosci 250 ml.

h) Pipety pojemnosci 1, 5, 10, 25 1 50 ml.

3.15.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor Carreza I zelazocjanek potasowy
[KsFe(CN)s - 3H:0]. cz.d.a., roztwor 15% (m/m).

b) Roztwor Carreza Il; siarczan cynkowy (ZnSOy -
- TH,0) cz.d.a., roztwor 30% (m/m).

¢) Roztwor Fehlinga [; odwazy¢ 69,280 g siarczanu
miedziowego (CuSOy - SH,0) cz.d.a., i rozpusci¢ wodg
destylowana w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml.
~d) Roztwor Fehlinga II; odwazy¢ 346,0 g winianu
sodowo-potasowego (NaK CsH4O¢ 4H,0) cz.d.a.
1 rozpusci¢ w okoto 700 ml wody destylowanej; 100,0 g
wodorotlenku sodowego (NaOH) cz.d.a., rozpusci¢
w okoto 200 ml wody destylowanej. Roztwory przeniesc¢
ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml,
dopetni¢ wodg destylowang do kreski 1 wymieszac.

e) Kwas solnygcz.d.a., o gestosci p(HCH= 1,9 g/cm’.

f) Tiosiarczan sodowy, cz.d.a., roztwor 0,1N.

g) Bi¢kit metvlenowy cz., roztwéor 1% (m/m).

h) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor IN.

1) Wodorotlenek sodowy cz.d.a.,
20% (m/m).

1) Jodek potasowy cz.d.a., roztwor 10% (m/m).

k) Oranz metylowy, roztwor 0,1% (m/m).

I) Skrobia rozpuszczalna cz.d.a., roztwor 1% (m/m).

1) Sacharoza cz.d.a.

3.15.2.4. Sprawdzanie roztworow Fehlinga. Sprawdza-
nie roztworu Fehlinga 1. Do kolby stozkowej pojem-
nosci 200 ml odmierzy¢ pipeta S ml Fehlinga I, doda¢
50 ml wody destylowanej, 1 ml IN roztworu kwasu
siarkowego, 20 ml roztworu jodku potasowego i mia-
reczkowac¢ 0,IN roztworem tiosiarczanu sodowego wo-
bec kilku kropel roztworu skrobi, do zaniku barwy
niebieskiej. I ml 0,IN roztworu tiosiarczanu sodowego
odpowiada 24,968 mg siarczanu miedziowego. Scisle
okreslona zawartos$¢ siarczanu miedziowego w roztwo-
rze Fehlinga I warunkuje prawidtowos¢ wynikow ozna-
czania. :

Sprawdzanie roztworéow Fehlinga I 1 II: Odwazyc¢
0,645 g sacharozy z doktadnoscig do 0,001 g, wysu-
szonej uprzednio w ciggu 3 dni w eksykatorze. Od-
wazke¢ przenies¢ ilosciowo do kolby pojemnosct 250 ml
1 rozpusci¢ w wodzie destylowanej do objgtosct 75 ml,
doda¢ 5 ml st¢zonego kwasu solnego 1 przeprowa-
dzi¢ inwersj¢. Do kolby z roztworem sacharozy i kwasu
solnego wstawi¢ termometr, kolb¢ umiesci¢c w gorace]
tazni wodnej 1 ogrzewa¢ w temperaturze 68 <+ 70°C
przez 5 min. Nast¢pnie kolb¢ z zawartoscig szybko
ochtodzi¢ strumieniem zimnej wody do temperatury
20°C 1 wyja¢ termometr, poplukujac go woda desty-
lowang. Roztwor zobojetni¢ 20-procentowym wodoro-
tlenkiem sodowym wobec kilku kropel oranzu

roztwor
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metylowego, dopeini¢ woda destylowang do kreski
1 wymiesza¢. Tak przygotowanym roztworem wzorco-
wym cukréw inwertowanych napetni¢ biuret¢. Do kol-
by stozkowe] odmierzy¢ pipeta po 5 ml roztworow
Fehlinga ‘I i I, doda¢ z biurety 19 ml roztworu wzorco-
wego 1 ogrza¢ do wrzenia, utrzymujac w stanie fagod-
nego wrzenia 2 min. Nast¢pnie dodac 2 krople bigkitu
metylowego 1 utrzymujgc zawarto$¢ kolby w stanie ta-
godnego wrzenia miareczkowac roztworem wzorcowym
cukréw do zaniku barwy niebieskiej 1 wystgpienia ciem-
noceglastego zabarwienia (préba orientacyjna).

Nastegpnie do drugiej kolby stozkowe] zawierajace]
po 5 ml roztworow Fehlinga 1 1 Il dodac¢ z biurety
roztworu wzorcowego cukréow w ilos$ci o 0,5 ml mniej-
szej od -ustalonej w probie orientacyjnej. Zawartosc
kolby ogrza¢ do wrzenia, gotowaé¢ 2 min, nastgpnie
dodaé¢ 2 krople bigkitu metylowego utrzymujgc w sta-
nie tagodnego wrzenia, miareczkowac roztworem wzor-
cowym cukrow do zaniku barwy niebieskiej 1 wystg-
pienia ciemnoceglastego zabarwienia. Roztwory Fehlin-
ga I 1 Il (5 + 5) sa doktadnie sporzadzone, jezeli
do ich zmiareczkowania zuzywa si¢ SciS§le 20 ml przy-
rzagdzonego wzorcowego roztworu cukrow.

Jezeli do zmiareczkowania roztworow Fehlinga 11 11
zuzyto mniej lub wigcej niz 20 ml roztworu wzorcowe-
go cukrow, nalezy obliczy¢ poprawke K wg wzoru

20
K= — (1)
n
w ktérym n — objetos¢ wzorcowego roztworu cukrow,

zuzytego do miareczkowania plynow
Fehlinga I 1 IT (5§ + 5), mlL |

Wielko$¢ poprawki powinna si¢ miesci¢ w granicach
0,9 = 1,1. Przez warto$¢ K nalezy pomnozy¢ kazdora-
zowo liczbe mililitrow badanego roztworu cukru zuzyta
do miareczkowania roztworéw Fehlinga 11 IT (5§ + 3).

3.15.2.5. Przygotowanie roztworu podstawowego. Do
zlewki odwazy¢ z doktadnoscig do 0,001 g okoto 2,0 g
probki analityczne) odzywki mlecznej lub okoto 4 g
probki analitycznej odzywki zbozowej, dodaé okoto
10 ml cieptej wody destylowanej i rozetrze¢ doktadnie
precikiem szklanym. Zawarto$¢ zlewki przenies¢ ilos-
ciowo do“kolby pomiarowej pojemnosci 200 ml, poptu-
kujge zlewke kilkakrotnie wodg destylowang o tem-
peraturze okoto 40°C. tgczna objetos¢ roztworu po-
winna wynosi¢ okoto 100 ml.

Nastgpnie przeprowadzi¢ odbialczanie, dodajac po
7 ml pltynow Carreza 1 1 Il (najpierw dodac¢ roztwor
Carreza I, a po 5 min roztw6r Carreza Il), wymieszac,
schtodzi¢ do temperatury 20°C, uzupelni¢ wodg, desty-
lowana do kreski, wymiesza¢ 1 po 15 min przesgczy¢
przez faldowany sgczek do suchej kolby stozkowej.
Przesgcz ten stuzy do oznaczania zawartosci laktozy
1 sacharozy.

3.15.2.6. Wykonanie oznaczania zawartosci laktozy.
Klarownym roztworem podstawowym napelni¢ biuretg.
Do kolby stozkowej odmierzy¢ pipeta po 5 ml roz-
tworow Fehlinga 1 1 1I, doda¢ 15 ml roztworu pod-
stawowego z biurety 1 ogrza¢ do wrzenia, utrzymujgc

w stanie tagodnego wrzenia 2 min. Nast¢pnie dodac
2 krople bigkitu metylowego 1 utrzymujgc zawartosc
kolby w stanie tagodnego wrzenia miareczkowac roz-
tworem podstawowym do zaniku barwy niebieskiej
(proba orientacyjna).

Nast¢pnie do drugiej kolby stozkowe] zawierajgce]
po 5 mi w ilosci ptynéw Fehlinga I i II doda¢ z biu-
rety roztworu podstawowegb w ilosci o 0,5 ml mniej-
szej od. ustalonej] w probie orientacyjnej. Zawartosc
kolby ogrza¢ do wrzenia, gotowa¢ 2 min, nastgpnie
doda¢ 2 krople bi¢kitu metylowego 1 utrzymujgc w sta-
nie lagodnego wrzenia, miareczkowac¢ roztworem pod-
stawowym do zaniku barwy niebieskiej 1 wystapienia
ciemnoceglastego zabarwienia.

3.15.2.7. Obliczanie wyniku oznaczania laktozy. Za-
warto$¢ laktozy (X19) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X T 100 2
= - 1
Y m V- 1000 (12)
w ktorym: _

m — masa probki, g,

m — zawarto$¢ laktozy odczytana z tabl. 5, odpo-

wiadajgca i1loSci ml badanego roztworu zuzy-
tego do miareczkowania, mg,

V' — objetos¢ badanego roztworu podstawowego
zuzyta do miareczkowania, ml.

3.15.2.8. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyjaé¢’srednig arytmetyczng wynikéw 2 réwnoleg-
tych oznaczan nie réznigcych si¢ wigcej niz o 0,3. Wy-
nik poda¢ z doktadnoscig do 0,01.

3.15.2.9. Wykonanie oznaczania zawartoSci sacharozy.
Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 m] odmierzyc
pipeta S0 ml roztworu podstawowego przygotowanego
wg 3.15.2.5, doda¢ 5 ml kwasu solnego i przeprowadzic¢
inwersje. Do kolby z roztworem podstawowym 1 kwa-
sem solnym wstawié¢ termometr, kolbg umie\écié W gorg-
cej tazni wodnej 1 ogrzewac¢ w temperaturze 68 + 70°C
przez 5 min. Nast¢pnie kolbg¢ z zawartosciag szybko
ochtodzi¢ strumieniem zimne] wody do temperatury
20°C, doda¢ 2 + 3 kropel oranzu metylowego 1 zo-
boje¢tni¢ roztworem wodorotlenku sodowego do uzy-
skania barwy stomkowej; Po zobojetnieniu, ponownie
ochtodzié¢, uzupetni¢ kolb¢ woda destylowang do kres-
ki, wymiesza¢ 1 przesgczyc.

Klarownym roztworem tak uzyskanego cukru po in-
wersji napetni¢ biurete. Do kolby stozkowej odmie-
rzy¢ pipeta po 5 ml ptynéw Fehlinga I 1 II post¢pujac
dalej wg 3.15.2.6, uzywajac zamiast roztworu podsta-
wowego, roztwor po inwersji.

3.15.2.10. Obliczanie wyniku oznaczania

a) Zawartos¢ sacharozy w odzywkach zbozowych
(X11) w przypadku nieobecnos$ci innych cukréw obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

mi - 200 - 100

X1 V- V. 1000 100 - 0,95 (13)
w ktorym:
m — masa probki, g,
mi — 1loS¢ cukru inwertowanego odczytana z tabl. 5

odpowiadajaca ilo$ci badanego roztworu zu-
zytego do miareczkowania, mg,
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V' — obj¢tos¢ badanego roztworu podstawowego
wzigta do inwersji, ml,
Vi — objgtos¢ badanego roztworu zuzyta do mia-
reczkowania, ml,
0,95 — wspotczynnik przeliczeniowy cukru inwerto-

wanego na sacharozg. .

b) zawartos¢ sacharozy (Xi,) w odzywkach mlecz-
nych lub odzywkach zbozowych z dodatkiem cukrow
redukujgcych (laktozy, glukozy) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

mi - 200 - 100 my - 200

Xi= - : - 100 - 0,95 (14
TV 71000 mvs-1000) L2)
w ktorym:
m — masa probki, g,
m, — ilo$¢ cukru inwertowanego odczytana

z tabl. 5 odpowiadajaca 1losci badanego roz-
tworu zuzytego do miareczkowania, rhg,
m> — 1losc laktozy lub glukozy odczytana z tabl. 5
odpowiadajaca ilo$ci badanego roztworu
podstawowego zuzytego do miareczkowania,
mg,
' — objetos¢ badanego roztworu podstawowego
wzigta do inwersji, ml,
Vi — objgtos¢ badanego roztworu zuzyta do mia-
reczkowania, ml,
V> — objetos¢ badanego roztworu podstawowego
zuzyta do miareczkowania, ml,
0,95 — wspdiczynnik przeliczeniowy cukru inwerto-
wanego na sacharozg.
3.15.2.11. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyjac srednig arytmetyczng wynikow dwoch row-

nolegtych oznaczan nie réznigcych si¢ wiecej niz 0 0.5.

Wynik poda¢ z doktadnoscia do 0,01.

Tablica 5. Obliczanie ilosci cukrow metodg Lane-Eynona

Objetosé¢ roz- Cukier — cynku — wg PN-59/A-04013,

tworu zuzytego Glukoza Laktoza iy — cyny — wg PN-80/A-04014.

do miareczko- mg mg mg )

wania 3.18. Oznaczanie zawartosci zelaza — wg PN-59/
15 49,1 68,3 50,5 A-04015.
16 49.2 68,2 50,6
3 5 . . . .
17 49,3 68,2 20, 3.19. Badania -mikrobiologiczne — wg PN-77/A-86031
18 493 68,1 50,8 PN-75/ A-04024
19 49.4 68,1 50,8 GRAz LN~ '
20 49,5 68.0 50.9 : - =~ X
21 49 5 68.0 51.0 3.20. Oznaczanie zawartosci pozostatosci pestycydow
V. 49.6 68.0 51.0 — metoda chromatografii gazowej z detektorem wy-
23 49.7 67.9 51,1 chwytu elektronéw; wykonujg wyspecjalizowane labo-
KONIEC
Zalgcznik

Informacje dodatkowe

cd. tabl. §
Objt;toéé_ roz-| o Cukier
tworu zuzZytego lukoza Laktoza :
do miareczko- mg mg HIWETIOW Y
. mg
wania
25 49 8 67,9 M.,2
26 499 67.9 X 51.3
27 499 67,8 514
28 50,0 67,8 514
29 50,0 67,8 514
30 50,1 67,8 51,5
31 50,2 67.8 51,6
32 50,2 67.8 51,6
33 50,3 67.8 517
34 50,3 67,9 51,7
35 50,4 67,9 51.8
36 50.4 67.9 51.8
37 50,5 67,9 51,9
38 50,5 679 51.9
39 50,6 67,9 - 52,0
40 50,6 67,9 52,0
4] 50,7 68,0 52,1
42 50,7 68,0 52,1
43 50,8 68.0 52.2
44 50.8 68.0 52,2
45 50,9 68,1 52,3
46 50,9 68,1 523
47 51,0 68,2 524
48 51,0 68,2 524
49 51,0 68.2 52,5
50 51,0 68,3 52,5
3.16. Oznaczanie zawartosci biatka — wg PN-75/

A-04018, stosujac szczegétowe parametry takie jak dla
mleka w proszku.

3.17. Oznaczanie zawartosci metali szkodliwych dia

zdrowia

— arsenu — wg PN-59/A-04010,
— otowiu — wg PN-80/A-04011,
— miedzi — wg PN-80/A-04012,
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ZALACZNIK
WZOR KARTY OCENY
WYROZNIKI ﬁiﬁ?ﬁ)oic??y
JAKOSCIOWE sk ‘ HIIE uivssusnivunsviaviveransss
Nagwa, OABYWERL . comusiramidiissssrase
Numer - probki
] 2 4 5 6 7
Liczba punktow dla poszczegdlnych wyrdoznikow
o) Voygled d Raew | b e e e o e o
B) Kons_vsln_*ﬂcja_ _____________ HEE TN T I I
c)ZapuED ________________ SRR TS P IR o
d) Smak
1,2 v A et T T Ve
(podpis)
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracewujaca norme — Centralne Laboratorium  PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow bez-

Przemystu Koncentratéw Spozywczych.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-76/8130-04. Wprowadzono:

— pobieranie probek do badan mikrobiologicznych,

— badania organoleptyczne metoda punktowa,

— przygotowanie probek do badan po przyrzadzeniu,

— oznaczanie witaminy C technika potencjometrycznego mia-
reczkowania (metoda odwolawcza),

— metode¢ Bertranda jako metod¢ odwolawczg do oznaczania
zawartosci laktozy i sacharozy,

*— metodg oznaczania zawarto$ci cynku, cyny i zelaza,

— metodg oznaczania zawartosct pozostalosci pestycydow.

3. Normy zwigzane
PN-59/A-04010 Artykuly

arsenu
PN-80/A-04011 Produkty spozywcze. Oznaczanie zawartosci olowiu
PN-80/A-04012 Produkty spozywcze. Oznaczanie zawartosci miedzi
PN-59/A-04013 Artykutly Oznaczanie zawartosci

cynku
PN-80/A-04014 Produkty spozywcze. Oznaczanie zawartos$ci cyny
PN-59/A-04015 Artykuly zywno$ciowe. Oznaczanie zawartosci zelaza
PN-75/A-04018 Produkty rolniczo-zywnosdciowe. Oznaczanie azotu

metoda Kjeldahla i przeliczanie na biatko
PN-66/A-04020 Analiza sensoryczna. Zasady ogodlne
PN-65/A-04021 Artykuly zywnosciowe. Metody sprawdzania wrazli-

wosci sensorycznej w zakresie smaku 1 wechu
PN-75/A-04024 Produkty zywnosciowe. Wykrywanie i

oznaczanie gronkowcow chorobotworczych (kaogulazododatnich)
PN-77/A-86031 Mleko i przetwory mleczarskie. Badania mikrobio-

logiczne

zywnosciowe. Oznaczanie zawartosci

zywnosciowe.

Hlo$ciowe

ksztaltnych
BN-71/8041-03 Witaminizowane mieszanki mleczno-wgglowodano-
we. Laktowit II i Laktowit III

4. Autorzy projektu normy — dr Janina Sutkowska, dr Zofia
Pordab. mgr Iwona Skorupska — Centralne Laboratorium Przemyslu
Koncentratéow Spozywczych — Poznan.

5. Przyklad obliczania wynikéw punktowej oceny organoleptycznej.
Oceng organoleptyczng odzywki wykonat wg 3.3.5.2. trzyosobowy ze-
spot oceniajgcy 1 uzyskal nastgpujace wartosci liczbowe dla badanych
wyroznikow:

Ko yrazniki
e .w_\-'glqd ; kon.systcn— zapach smak
jacego i1 barwa cja
I 4.0 3.0 4.0 4.0
2 4.0 4.0 5.0 . 30
3 3.0 4.0 4.0 4.0
Srednl‘u’ 3.67 3.67 4.33 4,33
wartos¢

Oceng ogodlng obliczono, postugujac sig wartosciami wspotczynnikow
wazkosci wg tabl. 3 niniejszej normy.

Ogdblna ocena: 3.67 X 0,1 + 3,67 X 02+433X03+4.33X04=
= 4,132 punktow, co odpowiada jako$ci dobranej zgodnie z tabl. 4
niniejszej normy.

Wynik nalezy zaokragli¢ do jednego miejsca po przecinku.



