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1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedm iotem no rmy jest po
bierani e próbek i metody badań odżywek sypkich . 

1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy stos 0-' 

wać w za kresie pobierania próbek i metod badań od
żywek sypkich znajdujących s ię w produkcj i. i obrocie . 

1.3. Terminologia 
1.3.1. partia odżywek sypkich - o kre śl o na liczba wy

ro bów o tej samej nazwie, w jednak owych opakowa
niach jednostkowych , wyprodukowana przez ten sam 
zakład produkcyj ny , ozna czona jednym terminem przy
datności do spożycia i przedsta wiona do jednorazowego 
odbioru . 

1.3.2. opakowanie jednostkowe - opakowanie zawie
rające be zpośrednio porcję produktu (np. torebka, pu
dełko , torba papierowa) , powtarzające s i ę , jako część 
partii. 

1.3.3. opakowanie transportowe - opa kowa nie za
wierające okreś l o ną liczbę opakowań jednostkowych 
(np. pudło tek turo we, pakiet itp.) , zapewniające ochron ę 

zawa rtości przed uszkodzen iem w czasie przechowywa
nia i tra nsportu. 

3.8 . Oznaczanie zawartośc i wody 
3.9. Oznacza nie kwasowości ogólnej 
3. 10 . Oznacza nie za wa rt ośc i wi taminy C metodą Tillmansa 
3. 11. Oznaczanie stopnia skleikowa nia skrobi 
3. 12. Oznaczanie zawa rt ości tłuszczu 

3.12 .1. Oznaczan ie zawartośc i t łuszczu metodą Weibull a-Sto ldta 
3.12 .2. Oznacza nie zawartośc i t łu szczu metodą Rose-Gottlieba 
3. 12.3. Oznacza nie zawartośc i tłu szcz u metodą · Ge rbera 
3.13. Oznaczanie zawartości popiołu ogó lnego 
3. 14. OZnaczanie zawartości po pi ołu nierozpuszcza lnego w ID- pro-

centowym kwasie so lnym 
3. 15. Oznaczanie zawartości cukr0w 
3. 16. Oznacza nie za wartośc i białka 

3.17. Oznacza nie za wartośc i metali szkodliwych dla zdrowia ' 
3. 18. Oznacza nie zawa rtośc i że l aza 

3. 19. Badania mikrob iologiczne 
3.20. O~nacza ni e zawartości pozostałośc i pes tycydów 

ZAŁĄCZNIK 

INFORMACJE DODATKOWE 

1.3.4. próbka pierwotna - próbka pobrana jedno
razowo z jednego miejsca opakowania transportowego , 
stano wiąca jedno opakowariie jednostkowe lub około 
250 g produktu luzem. 

1.3.5. próbka ogólna - próbka utworzona przez po
. łącze ni e wszystkich próbek pierwotnych pobranych 

z jednej partii. 

1.3.6. próbka laboratoryjna - część produktu wy
dzielona (pobrana) z próbki ogólnej i przygotowana 
w sposób zapewniający jej jednorodność o żądanym 
stopniu. Próbka laboratoryjna jest przeznaczona do 
badań laborator.yjnych - fizykoch emicznych. 

1.3.7. próbka do · badań - próbka przygotowana 
z próbki laboratoryjnej. Z niej są pobierane próbki 
analityczne . 

1.3.8. próbka analityczna - część produktu wydzie
lona (pobrana) z próbki do badań lub (jeżeli nie za
chodz iła potrzeba jej przygo towania) z próbki labo ra
toryjnej , przeznaczona w całości do jednego oznacza nia 
lub wykorzystywana bezpośredni o do badania lub 
o bse rwacji. 

Zgłoszona przez Cen traln e Laboratorium Przemysłu KoncenTratów Spożywczych 
Ustanowiona przez Dyrektora Cen traln ego Laboratorium Przemysłu Koncentratów Spożywczych dnia 15 czerwca 1984 r. 

'jako norma obowiązująca od dnia 1 kwietnia 1985 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 12/ 1984 poz . 23) 

WYOAWNICTWA NORMALIZACYJNE "ALFA " 1984. D ruk . Wyd . Norm . W·wa. Ark . wyd . 2.40 Nakl. 2700+55 Zam. 1717/ 84· Cena zł 48.00 
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2. POBI ERANIE I PRZYGOTOWANIE PRÓBEK 

2.1. Zasady ogólne 
2.1.1. Warunki pobierania próbek. Próbki należy po

bi e rać w warunkach nie wpływających na zmianę wła
ściwości produktu , odpowied nim sprzętem, w taki spo
só b. aby ja kość i skład próbk i nie" ul egły zmianie. 

2.1.2. Sprzęt i naczynia użyte do pobierania, przy
gotowa ni a i pakowania próbek powinn y być czyste , 
suche i bezwo nne. 

2.1.3. Tożsamość parti i. Przed przystąpieniem do po
bierania próbek , należy ustalić przez oględziny lub na 
podstawie dokumentó w t ożsamość partii zgodną 

z określeniem wg 1.3 .1. 
2.1 .4. S tan opakowań transportowych przeznaczonych 

do pobie rania próbek. Próbki na leży pobierać tylko 
z oryginalnych i nie uszkodzonych opa kowaI'l . 

2.1.5. Wybór opakowań do pobierania próbek z partii 
powinien być wykonany w sposób losowy, metodą na 
śl epo. Opak o wania z partii o ra z próbki z opakowań 
j dnos tk owyc h lub zbiorczych należy pob ie rać z róż
'1 y~ h miej sc. w miarę możliwości z dołu , środka i ·gó ry 
o pak o wa nia. 

2.2. Pobieranie próbek pie rwotnych 
2.2.1. Wybór opakowań do pobierania próbek pierwot

nych. Z partii odżywe k sypkich należy wybrać z róż
nyc h miejsc, zależnie od wielkośc i partii liczbę opako
wań transportowych i jed nos tk owych wg tab!. I. 

Próbk i umieścić w oddzielnych , czystych i szczelhycJl 
naczyniach i każdą próbkę badać oddzielnie. 

Pró bki do badaI'l mikrobiologicznych należy pobrać 
suchym i jałowym zgłębnikiem. Próbki pobiera ć po 
odgarnięciu jałową łyżką lub łopatką górnej warstwy 
odżywki o grubości około 2 cm . 

• 
Próóki pobierać na całą długość zgłębnika i natych-

miast przenieść w sposób za pewniający jałowość do 
suchego i jałowego naczynia. Naczynie z pobraną od
żywką zamknąć wyjałowionym ko rkiem lub nakrętką . 

'Minimalna masa próbki do badań mikrobiologicz
nych - około 200 g; masa próbki do badań organo
leptycznych i fizykochemicznych - . o koło 200 g. 

2.3. Przygotowanie próbek do badań 
2.3.1. Próbkę do sprawdzania jakości opakowania 

i znakowania opakowań jednostkowych i transportowych 
stanowią wszystkie opakowania trans portowe i opako
wania jednostkowe pobrane wg 2.2.1. 

2.3.2 . . Próbkę do sprawdzania obecności szkodników 
żywnościowych , ich pozostałości oraz zanieczyszczeń me
chanicznych stanowią wszystkie próhki pierwotne po
brane wg 2.2. 2.1 lub wg 2.2.2.2. 

2.3.3. Próbka do sprawdzania masy netto. Z partii 
odżywek sypkich w opakowaniach jednostkowych do 
2000 g należy pobrać z próbki ogó lnej 10 opakowań 
jednostkowych. 

Z partii odżywek sypkich w opakowaniach transpor
towych powyżej 2000 g należy pobrać co najmn iej 
2 opakowania jednostkowe. 

Tablica l 

Liczba opakowań 
Ogólna li czba próbek pierwotnych, jaką należy pobrać z opakowań 

Liczba opakowań transpo rtowych tra nsportowych 
transportowych 

IV partii , <;ztu k do pobierania Opak owania jednostkowe 

próbe k, sztuk 
do 200 201 -7- 500 g 501 -7- 2000 g 2001 -7- 20 000 g g 

do 10 3 12 7 3 2 
II 100 4 16 10 4 3 

101 -7- 250 6 18 12 6 4 
25 1 -7- 500 7 21 15 7 5 

powyżej 500 7 I - 21 I 15 '-7- I 7 I 5 I 

z każd ych następnych rozpoczę t ych 500 szt uk opakowań transportowyc h-

2.2.2. Sposób pobierania próbek pierwotnych 
2.2.2.1. Odżywki sypkie w opakowaniach jednostko

wych do 2000 g. Z każdego wybranego wg 2.2.1 opako
wania transportowego należy pobrać z różnych miej sc 
liczbę opa kowań jednostkowych wg tabl. I. 

D o badań mikrobiologicznych należy pobrać po 1 
opak owan iu jednostkowym z każdego o pakowania 
transpo rtowego wydzielo nego wg 2.2. 1. 

2.2.2.2. Odżywki sypkie w opakowaniach jednostko
wych powyżej 2000 g. Z każdeg.? wybranego wg 2.2.1 
opa koWania jednostkowego , nal eży pobrać suchym 
i czystym zgłębnikiem wg PN-74/C-60008 po dwie 
próbk i pi erwotne. 

Zgłębnik wprowadzać d o dna opakowania wzdłuż 
przekątnych. 

Przy badaniach na obecność żywych roztoczy (roz
kruszki) próbki należy pobrać z wa rstwy górnej o gru
bośc i nie przekraczają~ej 5 cm, l i cząc od powierzchni 
o pakowania. 

2.3.4. Próbka do badań organoleptycznych. Próbkę 

do badań organoleptycznych stanowi co najmniej jedno 
opakowanie jednostkowe do 500 g wydzielone z pró
bek pierwotnych pobranych wg 2.2.2.1 . W przypadku 
komisyjnej oceny organoleptycznej , liczbę , opakowań 

jednostkowych należy odpowiednio zwiększyć . 

Z part ii odżywek sypk ich w opakowaniach jednost
kowyc h powyżej 500 g, z próbki ogó lnej na l eży odwa
żyć odpowiednią ilość prod u k tu po'trzebnego do przy
rządzenia jednej lub większej ilości porcji. 

2.3.5. Przygotowanie próbki laboratoryjnej . Próbki 
pierwotne pobrane wg 2.2.2.1 rozpa kować, a wg 2.2.2.2 
wprost zsypać na gładką i czystą powierzchni ę, dokład

nie wymieszać , usypać s tożek , rozpłaszczyć go w war
stwie o zarys ie kwadratu i podzielić dwiema li stewkami 
wzdłuż przekątnych na 4 trójkąty, z których dwa prze
ciwległe należy odrzucić , a z pozostałych po wymie
sza niu utworzyć warstwę jak poprzednio . Czynność 

miesza nia i pomniejszania należy powtarzać kil kakrot-
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nie , tak a by pozostała ilość produktu zabe zpi eczała 
przygoto wa nie jednej, dwóch lub trzech próbek la bo
rato ryjnych . 

2.3.6. Ilość i wielkość próbki laboratoryjnej. Wielkość 
pró bki laboratoryjnej p owinna wynosić co ' najmni ej 
600 g. W przypadku sp o rn ym , n a l eży przygotować 

trzy egzemplarz próbki la boratoryj nej, z których jedną 
przeka zaS odbiorc(y, drugą producentowi , a trzecią do 
analizy rozjemczej. I 

2.3.7. Przygotowanie próbki do badań fizykoc~emicz

nych. Z próbki laboratoryjnej odżywe k mlecznych , 
przygo towanej wg 2.3.5 , pobrać około 300 g produktu , 
wymieszać i przenieść d o szczelnego i suchego naczynia . 

Z próbki laboratoryj nej odżywek zbożowych , przy
gotowanej wg 2.3.5, pobrać około 400 g p'roduktu , 
zemleć na elektrycznym młynku laboratoryjnym i prze
s i ać przez sito o wymiarze oczek 0,4 mm . 

2.3.8. Opakowanie i znakowanie próbki laboratoryjnej. 
Każdą próbkę laboratoryjną natyc hmiast po przygoto
waniu na l elŻy umieścić w szk lanym słoiku lub innym 
opakowa niu gwarantującym szczeln ość, czystość i bez-

~ , I' f 
wonnosc. 

Na każdym opa kowaniu zawierającym próbkę labo
ra toryjną o raz na e tykiecie umieszczonej wewnątrz opa
kowania należy umieścić następujące dane: 

- nazwę produktu wg , no rmy przedmiotowej, 

. -. fatę produkcji lub termin przydatności do spo
zycla, 

wielkość partii i sposób opakowania , 
datę i miejsce pobrania próbek, 
nazwę producent~. 

W przypadku reklamacji ; na etykiecie należy umieś-
\ 

cić doda tkowo: 
imię i nazwisko,) zh,p k pobierającego próbę , . . 
na zwę zleceniodawcy pobrania pró b y, 
odciski pieczęci użytych do zabezpieczenia próby, 

- podpisaną deklarację o n astępującej treśoi: 

" Próbkę' ......... . (pełna nazwa produktu) l tobrano 
I I przygotowano zgodnie z BN .. .. ..... ". 

2.3.9. Protokół pobra nia próbek. W przypadku rekla
macji, po I zakończeniu ,czyą ności pobrania próbek 
i przygotowa nia próbki la boratoryjnej , należy sporzą

dzić w dwóch egzemplarzach protokół pobrania próbek 
i przygo towa nia próbki laboratoryjnej . Protokół po-

I winien zawiera ć' darie wyln ienione w 2.3.8. Jeden 
'egzempla rz protokołu należy pozostawić u dostawcy, 
a drugi prze kazać odbiorcy. 
\ 2.3.10. Przesyłanie próbek. Próbk i powinny być prze
syła ne do bada ń natychmiast po ich pobraniu i przygo
towaniu. Próbki należy odpowiednio zabezpieczyć 
przed niekorzystnymi warunkami wpływającym i na 
zmIa nę jakośc i produktu . 

3. M ETODY BADAŃ ( 

3.1. Sprawdzanie jakości opakowań transportowych. 
Opakowania transportowe wydzielone wg 2.2. 1 należy 
poddać ocenie jakościowej , sprawdzając sposób zabez
piecze nia przed otwarciem , czyte lność nadruku o raz 
zgodność wykonania. opakowa nia z wymaganiami ob 0-

wiązujących norm przedmiotowych dotyczących tych 
wyrobów. Jednocześnie należy s pra'wdzić zgodność zna
kowania z wymaganiami normy P.fzedmio towej. 

Następnie przez og lędziny sprawdzić sta n i czystość 
opakowa ń . W przypadku występowania' oprzędów mo
li , podać li czbę porażonych opakowań. 

3}. Sprawdzanie jakości ' opakowań jednQstkowych. 
Próbki pierwotne wydzielone wg 2.2.1 na leży poCldać 

ocenie jakościowej, sprawdzając rodzaj opakowania , 
czystość , sposób umieszczenia etykie ty lub litogi'afii na 
opakowaniu oraz zgodność ich treści z wymaganiami 
norm przedmiotowych. 

W przypadku występowania oprzędów I}1oli podać 

li czbę porażonych opakowań. I 

I • 
3.3. Badania organoleptyczne 
3.3.1. Wymag~nia ogólne 
3.3.1.1. Warunki wykonywania badań. Badania orga-

noleptyczne pow)inny być przeprowadzane w pomiesz
czeniu czystym , bez obcych zapachów, łatwym do wie
trzen ia , oświe tlonym rozproszonym światłem natural 
nym lub sztucznym, wyposażonym w odpowiedni sprzęt 
. . 
I naczyl1la . 

W przypadku przeprowadzenia kom isyjnej oceny or
ga noleptycznej, wyposażenie pomieszczeń , sprzęt i wa
runk i przeprowadzania badań orga no leptycznych po
winny s pełniać podstawowe wymagania okreś l one 

w PN-66/ A-04020. 
Badania organoleptyczne powinien wykonywać. zespół 

o sprawdzonej wg PN-65/ A-04021 wrażliwości senso
rycznej w zakresie smaku i węchu. 

Komisyj na ocena organoleptyczna wykonywana me
\odą punktową wg 3.3.4, obowiązuj e przy analizach 
arbitrażowych. 

. 3.3.)..2. Temperatura ocenianych próbek. Próbki odży
wek poddane badaąiom organoleptycznym po przyrzą
dzeniu wg 3.3.4. 1 powinn y mieć temperaturę 55 -:- 60°C. 

3.3.2. Przyrządy i 'materiały 

a) Naczyn ia porcelil'nowe biał~ I lub zlewki szklane 
pojemności 500 mI , przykryte szkiełkiem zegarkowym. 

b) Cylinder szklany o 'pojemności 500 mI. 
c) Łyżeczki ze sta li nierd zewnej lub porcelanowe. , 
d) Waga . 
e) Łaźnia wodna z regul acją temperatury. 
f) Terf\1ometr o zakresie O -:- 100°C z dokładnością 

±I° C. 
/ 

g) . Karta oceny. 

3.3.3. Badania organoleptyczne przed przyrządzeniem . 

Próbkę produktu wydzi e l oną wg 2.3.4 należy wysypać 
na gładką i czystą powierzchnię i poddać óględzinom, 
sprawdzając wygląd, barw~ i zapach. 
Wygląd i barwę oce ni ć wzrokowo okreś lając rodzaj 

i jednolitość barwy oraz sypkość odżywki. Zapach oce
nić za pomocą węchu . 

W yniki oceny okreś li ć słowni e wg kryteriów jakości 
poda nych w normach przedm io towych dotyczącyc h 

tych produktów. W przypadku stwierdzenia odchy l e ń 

od wymagań normy należy okreś li ć rodzaj zmia n ja
kościowych. 
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3.3.4. Badania organoleptyczne po przyrządzeniu 

3.3.4.1. Przygotowanie próbek. Próbkę odżywki -wy
dzieloną wg 2.3 .4 po uprzednim zbadan iu wg 3.3.3 
przyrządzić wg poz. a) -;- e). 

a) Bebiko l. Odważyć 30 g Bebiko I z dokładności ą , 
do 0,01 ~ , prze nieść do zlewki poj emności 500 mi , 
dodać 180 mi zimnej wody, wymieszać, podgrzać do 
wrzenia i gotować przez 3 min. 

b) Bebiko 2R i 2GR. Odważyć 34 g Bebiko 2R lub 
Bebiko 2G R, z dokładnośc i ą do 0,01 g, przenieść do 
zlewki poj emnośc i 500 mi , dodać 180 ml ..z imnej wody , 
wym i eszać, podgrzać do wrzenia i gotować przez 3 min . 

c) Kleiki zbożowe. Do zlewki poj e mności 500 mi 
odmierzyć 200 mI mlek a, n astępnie odważyć 6 g kleiku 
zbożowego i 10 g cukru , z dokfadnością do 0,01 g 
i przenieść do zlewki z mlekiem. Po wymieszaniu pod
grzać do wrzen ia i gotować około l min. 

d) Kaszki zbożowe błyskawiczne. D o zlewki pojem
ności 500 mI odmierzyć 200 mI mleka i zagotować . 

Do gorącego mleka wsypać ,20 g kaszki zbozowej bły
skawicznej oraz 5 g cukru , odważonych z dokładnością 
do 0,01 g. Całość dokładn i e wymiesza ć. 

e) Kaszki mleczno-zbożowe ' błyskawiczne i kaszki 
mleczno-zbożowe z owocami błyskawiczne. Do zlewki 

I ' 
pojemnośc i 500 mI odmiertyć 150 mI ciepłej przego-
towanej wody (50°C), dodać 50 g kaszki odważonej 

z dokładn ośc ią do 0,0 l g. Całość dokładnie wymie
szać. 

3.3.4.2. Wykonanie badań. Próbkę przyrządzoną wg 
3.3.4.1 poddać badfl niom orga noleptycznym, ocen i~jąc 

poszczegó lne, wyróżniki jakościowe w odniesieniu do 
wymagań norm pr-zedmiotowych dotyczących poszcze
gólnych wyrobów, w sposób następujący: 

- konsyste ncję i wygląd - ocen iać wzrokowo, po
woli, prze lewając za pomocą ,łyżki przyrządzoną od
żywkę, 

- zapach - oceniać przez wąchanie ; gdy zapach 
! 

jest nieWYraźny na l eży próbkę podgrzewać do tem-
peratury 70 -;- 80°C I w kąpieli wodnej i okreś li ć za
pach uchod zącej pa ry, 

......., smak /- oceniać, bio rąc do ust łyżkę przyrządzo
nej odżywki i przetrzymując w jamie ustnej przez oko-
ło I min. I · 

3.3.4.3. Wynik oceny organoleptycznej okreś lić meto
dą opisową z wyszczególnieniem ewentualnych wad lub 
metodą punktową wg 3.3 .5. 

, 

I -3.3.5. Badania organoleptyczne metodą punktową 

(analiza sensoryczna) 
3.3.5.1. Zasada metody punktowej. Metoda punktowa 

polega na określeniu poziomu poszczególnych wyróż
ników organoleptycznych przy zastosowa niu wartości 
liczbowych wg przyjętej ska li pięciopunktowej. Całko

wita ocena o rganoleptyczna odżywki jest również wa r
t ością l iczbową, stanowi ącą s umę iloczynów współczyn
ników ważkości i średni ch wartośc i z oceny punktowej 
poszczegó lnych wyróżników . 

3.3.5.2. Wykonanie badań. Badania organoleptyczne 
metodą punktową przeprowadzić w wa runkach wg 
3.3. 1 w sposób podany wg 3.3.4.1 oraz 3.3.4.2, po
równując jakość kolejnych wyróżników organo leptycz.
nych ocenianej próbki z okreś le niam i słownymi wg 
tabl. 2 i wpisując odpowiednią notę punktową w kar
cie oceny wg załącznika. , 

Układ ska li S-punktowej oceny odżywek sypkich -
wg tabl. 2. 
Różnice między ocenami d-Ia smaku , dokonanymi 

przez poszczególnych czł onkó~ zespołu nie powinn y 
być większe niż I punkt. W prky padku rozbieżności 
wyników, ocenę należy powtórzyć. 

3.3.5.3. Oblicza.nie i interpretacja wyników. Po 
przepr9wadzeniu oceny punktowej przez wszystkich 
członków zespołu oceniającego, należy obl i czyć śred

nie oceny dla każdego wyróżnika organoleptycznego 
badanej odżywki , a nas tępn ie pomnożyć je . przez 
współczynniki ważkośc i podane w tabl. 3 i zsumować 
uzyskane -iloczyny. Otrzymany wynik porównać ze ska
lą ocen wg tabl. 4 i ustalić poziom jakości odżywki. 

Tablica 2 

Lp . Wyróżni ki jakości 
Ocena punkto wa 

, 
5 4 3 2 l .. 

l Wygl ąd barwa cha ra kterystycz-
. . 

o d- odbiegające od wyraźnie odbie- nietypowe , nieznacznie 
ne d la da nej od- biegające o d wy- wymagań no rm y gaj ąc" od wyma-
żywki maga ń norm y gań no rm y 

2 Zapach ~h a rakterystycz- chara k terys tycz- charakterystycz- wyczuwa lny za- wyraźny za pach 

. ny dla d a nej od- ny dla d a nej od- . ny d la danej od- pach o bcy obcy 
żywki , intensyw- żywki żywki , lecz słabo / 

ny, pełny wycz uwa lny, nie- '" 
, peł n y; bez obce-

go za pachu I 

3 Smak bard zo t ypowy typowy dla d a.- niepeln y; bez malo intensyw- wyraźny sma k 

dla danej od - nej odżywki o bcego smak u ny, ni epelny; z Qbcy 

żywki, pełn y 
. posmakiem ob-

zharmonizo- cym 
wan y 

, 
4 Ko nsys te ncja pra widłowa , nieznacznie od- odbiegająca od wyra źni e o dbie- nieprawid/owa 

zgodna z normą biegająca ód wy- wymagań no rm y gająca od wy-
magań no rm y magań no rm y 

. 
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Wyrób nie na.daje się do obrotu, w przypadku gdy 
uzyska ocenę za jakość orga noleptyczną poniżej 

3 punktów lub jed na z ocen uzyskanych wykazała 

jakość niedostateczną (2 punkty). 
Tablica 3 

Współczyn niki ważkości 

Wyróżniki jakościowe o rganoleptycznej ocen 
cząstkowych 

Wygląd I barwa 0,1 
Zapach 0,3 
Smak 0,4 
Konsys tencja 0,2 

Tablica 4 

Liczba punktów Słowna oce na jakości 

1,00 1,50 zła 

1,51 -7- 2,50 niedostateczna 
2,51 -7- 3,50 dosta teczna 
3,51 -7- 4,50 dobra 
4,5 1 -7- 5,00 bardzo do bra 

3.4. Sprawdzanie obecności szkodników żywnościo

wych i ich pozostałości 

3.4.1. Sprawdzanie obecności rozkruszków metodą flo
tacyjną (metoda odwoławcza) 

3.4.1.1. Zakres stosowania metody. Metodę należy 

stosować w przypadkach spornych i przy wykonywa
niu analiz rozjemczych. 

3.4.1.2. Przyrządy i materiały 
a) Lupa stereoskopowa powiększająca co najmniej 

25-krotnie. 
b) Sączek miękki o średn icy około 150 mm. 
3.4.1.3. Odczynniki i roztwory 
a) Płyn flotacyjny o składzie: trójchloroetylen 

100 mI + denaturat 40 mI , gęstość płynu flotacyjnego 
p 20 = 1,223 -;- 1,225 g/ cm 3 • 

b) Fluorosceina , roztwór alkoholowy 0,5% (m/m). 
3.4.1.4. Wykonywanie oznaczania. Z próbki pierwot

nej pobranej wg 2.2.2.1 lub 2.2.2 .2, odważyć około 25 g 
produktu , wsypać do wysokiej zlewki pojemności 

1000 mI , za lać 400 mI płynu flotacyjnego i dokładn ie 

wymieszać pręcikiem szklańym. Po sklarowaniu roz
tworu, płyn znad osadu zlać ostroż ni e na miękki kar
bowany sączek umieszczony w szklanym lejku. 

Pozostały w zlewce osad zalać ponownie 100 mI 
płynu flotacyjnego, dokładnie wymieszać pręcikiem 

szklanym i zdekantowany płyn przelać również na są

czek. Czynność tę powtarzać 4-krotnie. Następnie są
czek na lejku ostrożnie opłukać roztworem fluorosceiny 
wprowadzonej za pomocą pipety na brzeg sączka. 

Wi lgotny sączek zdjąć z lejka i rozłożyć na płytce 

szklanej. Obecność rozkruszków sprawdzić za pomocą 
lupy stereoskopowej . 

3.4.2. Sprawdzanie obecności rozkruszków żywych me
todą przemysłową . Z próbki pierwotnej pobranej wg 
2.2.2.1 lub 2.2.2.2, odważyć około 10 g produktu i roz
sypać cienką warstwą na szklanej płytce umieszczonej 
na czarnym papierze. Rozsypany produkt wygładzić 
za pomocą wałka lub płytki szklanej. Przygotowaną 
próbkę lekko podgrzać na powierzchni aparatury grzej-

nej lub pod lampą biurową do temperatury nieco wyż
szej od temperatury otoczenia . Obecność rozkruszków 
sprawd zić za pomocą lupy powiększającej co najmniej 
25-k rotnie . 

3.4.3. Sprawdzanie obecności pozostałości szkodników 
3.4.3.1. Sprawdzanie obecności pozostałości szkodni

ków metodą analityczną. Oznaczanie wykonać metodą 
flotacyjną wg 3.4.1, s tosując lupę stereoskopową po
większającą co najmniej 25-krotnie. Metodę stosować 
w przypadkach spornych. 

3.4.3.2. Sprawdzanie obecności pozostałości szkodni
ków metodą przemysłową. Próbkę odżywki po przepro
wadzeniu badań wg 3.4.2 oglądać pod lupą powiększa
jącą co najmniej 25-krotnie, powoli przesypując za po
mocą łopatki masę produktu. Wybrać grudki produktu 
spowite oprzędem oraz inne pozostąłości szkodników, 
okreś lić ich charakter. 

3.4.4. Sprawdzanie obecności innych szkodników. 
Z próbki pierwotnej pobranej wg 2.2.2.1 lub 2.2.2.2 , 
odważyć około 50 g produktu, rozsypać na płytce szkla
nej i oglądać pod lupą powiększającą co najmniej 
25-krotnie, powoli przesypując za pomocą łopatki masę 
produktu. Wybrać szkodniki, określić ich charakter 

pochodzenie . 
3.5. Sprawdzanie masy netto opakowań jednostkowych 
3.5.1. Wykonanie oznaczania. Z próbki przygotowa-

nej wg 2.3.3 , w zależności od masy netto opakowań 
jednostkowych, zważyć pojedynczo opakowania z do
kładnością: 

a) opakowania o masIe netto do 250 g, z dokład
nością do 0,5 g, 

b) opakowania o masIe netto 251 -;- 500 g, z do
kładnością do l g, 

c) opakowania o masIe netto 501 -;- 2000 g, z do
kładnością do 5 g. 

Po zważen iu, opakowanie dokładnie opróżnić z za
wartości i ponownie zważyć . 

3.5.2. Obliczanie wyniku oznaczania. Masę netto opa
kowania jednostkowe6G (XI) wyrażoną w gramach obli
czyć wg wzoru 

m - mI 

w którym: 
m - masa produktu w opakowaniu, g, 

m I - masa pustego opa kowania, g. 

(1) 

3.5.3. Wynik końcowy oznaczania. Uzyskany wynik 
powinien się mieścić w granicach odchyleń ustalonych 
dla masy netto opakowań jednostkowych wg ustaleń 

obowiązujących norm przedmiotowych na te odżywki. 
3.6. Sprawdzanie obecności zanieczyszczeń mechanicz

nych. Próbkę przygotowaną wg 2.3.2 rozsypać na gład
kiej powierzchni i dokładnie obejrzeć mieszając lub 
rozgniatając produkt za pomocą łopatki . 

Zanieczyszczenia mechaniczne wybrać pęsetą, prze
płukać wodą, wysuszyć, ustalić ich charakter I po
chodzenie. 

3.7. Oznaczanie stopnia rozdrobnienia 
3.7.1. Metoda odsiewania na sitach mechanicznych 

(metodą odwoławczą) 
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3.7.1.1. Zasada metody polega na przesiewaniu pro
duktu przez zestaw sit i ustalaniu ilości cząstek mniej
szych od światła sita (przesiewu). 

3.7.1.2. Aparatura i przyrządy 
a) Waga analityczna. 
b) Odsiewacz mechaniczny o napędzi e mimośrodo

wym umożliwiającym ruch poziomo-obrotowy o skoku 
100 mm i 180 -;- 200 obr/mi n. 

c) Zestaw sit z tkaniną jedwabną lub meta lową (si ta 
wymienne, okrągłe o średnicy około 260 mm i wyso
kości ramki 18 mm). 

3.7.1.3. Wykonanie oznaczania. Z próbki laboratoryj
nej przygotowanej wg 2.3.5 odważyć 100 g produktu 
z dokładnością do O, I g. 

Zestawić komplet sit o wymiarach oczek zgodnych 
z wymiarami wg obowiązującej normy przedmiotowej 
dotyczącej danego produktu. Na górne sito wsypać 
odważoną próbkę, zamknąć pokrywą, umocować w od
siewaczu mechanicznym cały zestaw sit i przesiewać 
przez 3 min . 

Następnie wyłączyć odsiewacz, ostukać boki sit i po
nownie przesiewać próbkę przez I min. Po zakończeniu 
przesiewania , wyjąć krążki z sit i przenieść poszczegól
ne frakcje wydzielone przez odsiewanie Uako pozosta
łość na sitach lub przesiew na dnie) do wytarowanych 
zlewek. 
Każdą wydzieloną frakcję zważyć oddzielnie z do

kładnością do 0,1 g. Suma masy wszystkich frakcji 
nie może być niższa niż 99 g, przy większych stratach 
produktu uja wnionych w czasie przesiewa nia , należy 
powtórzyć oznaczanie. 

3.7.1.4. Wynik końcowy oznaczania wyrazić w % wag. 
jako przesiew lub pozostałość na sicie. Wyni k zaokrąg
lić do 1% . 

3.7.2. Metoda odsiewania na sitach ręcznych (metoda 
techniczna) 

3.7.2.1. Aparatura i przyrządy - wg 3.7.1.2. 
3.7.2.2. Wykonanie oznaczania. Z próbki laborato

ryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odważyć 100 g produktu 
z dokładnością do 0,1 g. Zestawić komplet sit o wymia
rach oczek zgodnych z wymiarami obowiązującymi wg 
normy przedmiotowej dla danego produktu. Na górne 
sito wsypać odważoną próbkę i zamknąć pokrywą. 
Komplet sit wprawić ręcznie w ruch posuwisto-zwrotny, 
wykonując około 140 suwów na min i przesiewać przez 
3 min. 

Następnie ostukać boki sit i ponownie przesiewać 
próbkę przez I min. Po zakończeniu przesiewa nia prze
nieść poszczególne frakcje do wytarowa nych zlewek 
i zważyć z dokładnością do 0,1 g. Suma masy wszyst
kich frakcji nie może być niższa ni ż 99 g. 

3.7.2.3. Wynik końcowy oznaczania wyrazić w % wag. 
jako przesiew lub pozostałość na sicie. Wynitt zaokrąg
lić do 1% . 

3.8. Oznaczanie zawartości wody 
3.8.1. Metoda suszenia w temperaturze l05°e przez 

4 h (metoda odwoławcza) 
3.8.1.1. Zasada metody polega na suszeniu próbki 

w temperaturze 105°C i wagowym ustalaniu ubytków 
. . 

w czasIe suszenIa. 

3.8.1.2. Aparatura i przyrządy 
a) Waga analityczna , 
b) Suszarka elek tryczna z termoregulacją o terppe

raturze 105 +2°C. 
c) Eksyka tor napełniony żelem krzemionkowym lub 

chlorkiem wapniowym. 
d) Naczynka wagowe o średnicy około 50 mm z do

szlifowanymi przykrywkami. 
3.8.1.3. Wykonanie oznaczania. Do uprzednio wyta

rowanych naczynek odważyć 1,0 -;- 2,0 g próbki a na
·litycznej z dokładnością do 0,001 g. 

Naczynka z odważką wstawić do susza rki uprzedni o 
nagrzanej do temperatury 105°C i suszyć przez 4 h. 
Następnie przenieść do eksykatora i po ochłodzeniu 

do tempera tury otoczenia zważyć z dokładnością do 
0,001 g. 

3.8.1.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Za wartość wo
dy (X 2) obliczyć w procentach wg wzoru 

. 100 (2) 

w którym: 
m masa naczynka pustego, g, 

m I masa naczynka z produktem przed susze
nIem, g, 

m 2 - masa naczynka z produktem po suszeni u , g. 
3.8.1.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco

wy należy przyjąć średnią arytmetyczną wyników 
dwóch równoległych oznaczań nie różniących się więcej 
n iż o 0,2. Wynik podać z dokładnością do 0,0 l . 

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

3.8.2.1. Aparatura i przyrządy 
a) Waga ana lityczna. 
b) Suszarka elektryczna wg 3.8.1.2 lub aparat do 

oznaczania wilgotności typu Fab-I. 
c) Eksykator wg 3.8.1.2. 
d) Szkla ne naczynka wagowe wg 3.8.1.2 lub naczyn

ka aluminiowe o średnicy 60 mm i wysokości 25 mm. 
3.8.2.2. Wykonanie oznaczania. Do uprzednio wyta

rowanych szkla nych naczynek odważyć 1,0 -;- 2,0 g 
próbki analitycznej z dokładnością do 0,001 g lub do 
wytarowanych naczynek aluminiowych odważyć 10,0 g 
próbki a na litycznej odżywek mlecznych lub 5,0 g pró b
ki ana litycznej odżywek zbożowych , z dokładnością do 
0,01 g. Próbki suszyć w temperaturze 105°C przez 2 h. 

Naczynka szklane z wysuszonym produktem p~ze

nieść do eksykatora i po ochłodzeni u zważyć z dokład
nością do 0,00 I g. 

3.8.2.3. Obliczanie wyniku oznaczania. Za wartość wo
dy obliczyć w proce ntach wg 3.8. 1A. 

Przy zastosowaniu apara tu typu Fab-I i odważce 
10,0 g zawartość wody w procentach .od czytać bezpo
średnio ze skali wagi. Przy odważce 5,0 g odczyt ze 
ska li wagi pomnożyć przez 2. 

3.8.2.4. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco
wy należy przyjąć średn ią a rytmetyczną wyników dwóch 
równoległych oznaczań nie różniących się więcej niż o 0,3. 

Wynik podać z dokładnością do O, I. 
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3.9. Oznaczanie kwasowości ogólnej 
3.9.1. l;asada metody polega na zobojętni e niu wol

nyc h kwasów roztworem wodoro tl enku sodowego wo
bec fenoloftaleiny. 

3.9.2. Aparatura i przyrządy 
a) Wa ga ana lityczna. 
b) Biureta pojemn ości 10 mI. 
c) Kolby stoż k owe. 

3.9.3. Odczynniki i roztwory 
a) Wod o ro tl enek sodowy cz.d.a., roztwór 0,1 N, 
b) Feno lofta leina cz.d.a., ro ztwó r a lkoho lowy 

2% ( mi m) . 
3.9.4. Wykonanie oznaczania. Odważyć 5 g próbki 

analitycznej z do kładnością d o 0,01 g i prze nieść i l oś 

cio wo do kolby stożkowej pojemności 200 mI. Dodać 
stopniowo 100 mI wody destylowa nej ogrza nej do tem
peratury 50°e. Po otrzymaniu jed no litego roztworu 
dodać 3 krople feno lofta leiny i miareczkować O,IN 
roztworem wodorot lenku sodowego do jasnoróżowego 
za barwienia utrzymującego się przez 30 s. W przypadku 
miareczkowania za wiesin y o ciemnej barwie należy 

przygotować drugą kolbę z zawiesiną miareczkowaną 
II ce lu porównania ba rwy. 

3.9.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Kwasowość (X 3) 

wy rażoną w stopniach obl i czyć wg wzoru 

20 . V . n (3) 

w któ rym: 
V objętość wodorotlenk u sodowego zużyta do 

miareczkowa nia , mI , 
n - normalność roztworu wodorotl enku sodo

wego, 
20 współczynnik do przeliczan ia kwasowości 

w sto pniach na 100 g produktu. 
3.9.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik należy 

przyjąć ś rednią arytmetyczną dwóch równoległych 

oznaczań nie ró żniącyc h s i ę więcej niż o 0,2. W ynik 
podać z dokładnością d o O, I . 

3.10. Oznaczanie zawartości witaminy C metodą 

Tillmansa 
3.10.1. Zasada metody po lega na red ukcji barwnego 

roztwo ru 2,6 - dwuchloro feno lo indofenol u wobecnoś
ci kwasu L-asko rbinowego d o bezbarwnego leuko
związku. 

3.10.2. Oznaczanie zawa rtości witaminy C - techniką 

potencjometrycznego miareczkowania (metoda odwo
ławcza) 

3.10.2.1. Aparatura i przyrządy 

a) Waga analit yczna . 
b) Cylinder po miarowy z doszlifowanym korkiem, 

pojemn ości 25 mI lub kolba po mia rowa z doszlifowa
nym kork iem, pojemności 25 mI. 

c) Kolba stoż k owa z doszlifowa nym korkiem , po
jemnośc i 200 mI. 

d) Kolba s tożkowa pojemnoscl 100 mI. 
e) Mikrobiureta pojemnośc i 5 mI z dokładnośc i ą 

odczyt u 0,0 1 mI. 
f) Pipeta poj emn ości 5 i 10 mI. 
g) Moźd zierz porcela nowy. 

h) Zestaw do miareczkowan ia potencjometrycznego 
(pe ha metr i elektrody platynowa i ka lomelowa). 

i) Mieszadełk o elektro ma gnetyczne. 
3.10.2.2. Odczynniki, roztwory i 'materiały 
a) Siarczek sodowy cZ.d.a. (Na 2S . 9H 20) 
b) Kwas siarkowy lub kwas so ln y cz.d.a., roztwór 
N. 
c) Kwas sia rkowy cz.d.a. , roztwór 10% (m i m). 
d) Fenoloftaleina wg 3.9.3. 
e) Oranż metylowy, roztwór 1% (mi m). 
f) Chl orek rtęciowy cZ.d.a. (HgCI2). 

g) Alkohol etylowy abso lutny. 
h) Barwnik 2,6-dwuch lo rofe no loindofeno l cZ.d.a. 
i) Jodek potasowy cZ.d.a. 
j) Tiosiarcza n sodowy cz.d .a ., roztwór 0,01 N. 
k) Skrobia rozpuszcza lna cz.d.a., roztwór 1% (mim). 
l) Kwaśny węglan sodowy , cZ.d.a. 
ł) Kwas szczawiowy cz.d.a., roztwór 2% (m i m). 

Roztwór należy sprawdzić dodając l kroplę barwnika 
do 5 mI roztworu. Wystąpienie trwałego różowego za
barwienia dowodzi, że użyty roztwór nie jest zanie
czyszczony. 

m) Bibuła filtracyjna. 
3.10.2.3. Przygotowanie molarnego roztworu siarczanu 

sodowego. Odważyć około 30 g siarcza nu sodowego , 
rozpuści ć wokoło 50 mI gorącej wody destylowanej , 
ochłodzić , przenieść do kolby po miarowej pojemności 
100 mI i u zupełnić wodą desty lowaną do kres ki. Roz
twór s prawdzić przez mia reczkowa nie IN roztworem 
kwasu siarkowego lub so lnego wobec fenoloftaleiny lub 
ora n ż u metylowego. Przy miareczkowaniu wobec feno
loftaleiny na j edną objętość roztworu sia rczanu sodo
wego powinno zużywać się około 1,1 objętośc i kwasu 
siarkowego lub kwasu so lnego. Przy mi areczkowaniu 
wobec oranżu metylowego na jedną objętość sia rczanu 
sodowego powinno zużywać się 1,8 objętości kwasu 
siarkowego lub so lnego , Molarny roztwór siarczanu 
sodowego przechowywać w temperatu rze około +5°e. 

3.10.2.4. Przygotov.anie molarnego roztworu chlorku 
rtęciowego. Odważyć 27 , 15 g chlorku rtęciowego , roz
puścić w absolutnym a lko holu etylowym , przenieść iloś
ciowo do kolbki pomiarowej pojemności 100 mI i uzu
pełnić alkoho lem do kreski . 

S ublimat (HgCb) jest trucizną. 

3.10.2.5. Przygotowanie O,OOIN roztworu 2,6-dwuchlo
rofenoloindofenolu. Odważyć 0,25 g 2,6-dwuchlorofeno
loindofenolu i 0,05 g kwaśnego węglanu sodowego , 
przenieść ilościowo przy użyciu wody destylowanej do 
kolby pomiarowej pojemnośc i 1000 mI, dopełnić wodą 
destylowaną do kreski, wymieszać i postawić w ciem
nym miejscu na 24 h . Następnie roztwór przesączyć 
przez sączek fałdowany do suchej butelki z ciemnego 
szkła. 

Roztwór barwnika przechowywać w temperaturze 
około +5°C i sprawd zać mia no co 14 dni . 

3.10.2.6. Oznaczanie miana roztworu 2,6-dwuchloro
fenoloindofenolu. Odważyć 1,5 g jodk u potasowego 
z dokładnością do 0,00 l g, przenieść il ośc i owo do 
ko lbki s tożk owej pojemności 200 mI i rozpuścić 

w 20 mI świeżo przegotowanej wody destylowanej. 
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Następnie dodać 2 mi 10% (m/m) kwasu siarkowego, 
25 mi roztworu barwnika 2,6-dwuchl orofenoloinofeno
lowego, kolbę zamknąć i postawić w ciemnym miejscu 
na 15 min. 

Następnie wydzielony jod miareczkować O,OIN roz
tworem tiosiarczanu sodowego w obecności skrobi. 

Równolegle należy przygotować próbę odczynnikową 
(zerową) z roztworem jodku potasowego przy użyciu 
25 mi wody destylowanej zamiast barwnika indofenolo
wego. W przypadku powstania niebies kiego zabarwie
nia w obecności skrobi, należy wykonać miareczko
wanie roztworem 0,0 l N tiosiarczanu sodowego. 

W spółczynnik miana roztworu 2,6-dwuchlorofenoloin
dofenolu obliczyć wg wzoru 

f= . 1000 (4) 

w którym: 
V objętość 0,01 N roztworu tiosiarczanu sodowe

go zużyta do miareczkowania, mi, 
VI objętość 2,6-dwuchlorofenoloindofenol u wzię

ta do miareczkowania, mi, 
V2 objętość 0,0 1 N roztworu tiosiarczanu sodowe

go zużyta do miareczkowania próby odczyn
nikowej, mi, 

n - normalność roztworu tiosiarczanu sodowego. 
3.10.2.7. Przygotowanie próby do oznaczania witami

ny C. Odważyć 12,5 g próbki analitycznej z dokład
nością do 0,01 g, przenieść do moźd zierza, dokładnie 

rozetrzeć tłuczkiem, dodając stopniowo około 50 mi 
wody destylowanej o temperaturze 40°C. 

Następnie roztwór przenieść ilościowo do kolby po
miarowej pojemności 100 mi , ochłodzić, uzupełnić wo
dą destylowaną do kreski i wymieszać. 

Do cy lindra lub kolby pomiarowej pojemności 25 mi 
odmierzyć kolejno 1,75 mi molarnego roztworu siarcz
ku sodowego, 3,5 mi I N roztworu kwasu solnego 
lub siarkowego i 12,5 mi roztworu badanego. Kolbę 
lub cylinder zamknąć korkiem , zawartość dobrze wy
mieszać i pozostawić na 15 min. 

Następnie dodać 2,5 mi mola rnego roztworu chlorku 
rtęciowego, dopełn ić wodą destylowaną do objętości 

25 mi , za mknąć korkiem i całość dokładnie wymieszać. 
Zawartość kolby przesączyć przez mały fałdowany są
czek do suchej kolby stożkowej. Pierwszą porcję mało 
klarownego filtratu zawrócić na sączek i powtórnie 
przesączyć. 

3.10.2.8. Wykonanie oznaczania techniką potencjo
metrycznego miareczkowania. Zestaw do miareczkowa
nia n a leży skompletować wg instrukcji załączonej do 
pehametru. Następnie do zlewki pojemności 100 mi 
odpipetować 5 mi klarownego przesączu przygotowane
go wg 3.10.2.7, dodać 40 mi kwasu szcza wiowego jako 
stabili za tora, wprowadzić elektrody , włączyć miesza
dełko elektromagnetyczne i zmierzyć potencjał. 

Następnie z biurety dodawać małymi porcjami barw
nik indofenolowy przy jednoczesnym mieszaniu mia
reczkowanej próbki mieszadełkiem. Proces miareczko
wania należy śledzić na podstawie spadku potencjału , 

do momentu osiągnięcia punktu końcowego miarecz
kowania wyrażonego najniższym potencjałem. Równo
legle należy wykonać kilka oznaczań, rejestrując obję
tość zużytego barwnika przypadającą na punkt końco
wy miareczkowania. 

3.10.2.9. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

ogólnej witaminy C (X4) obliczyć w mg/IOO g pro
duktu wg wzoru 

w którym: 

V . f . 0,088 . 200 

m . VI 
. 100 (5) 

V objętość roztworu 2,6-dwuchlorofenoloin
dofenolu zużyta do miareczkowania , mi , 
objętość roztworu badanego wzięta do mia-
reczkowania, mi , 

f - współczynnik mIana 2,6-dwuchlorofenol o
indofenolu, 

m masa próbki , g, 
0,088 ilość mg kwasu l-askorbinowego odpowia

dająca 1 mi 0,00 I N roztworu 2,6-dwuchlo
rofenoloindofenolu. 

3.10.2.10. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik na
leży przyjąć średnią arytmetyczną wyników dwóch rów
noległych oznaczań nie różniących się więcej niż o 10%. 

Wynik podać z dokładnością do 0,0 I. 
3.10.3. Oznaczanie zawartości witaminy C techniką 

wizualnego miareczkowania (metoda techniczna) 
3.10.3.1. Aparatura i przyrządy - wg 3.10.2. 1, 

oprócz pozycji h) -;- i). 
3.10.3.2. Odczynniki, roztwory i materiały - wg 

3. 10.2.2. 
3.10.3.3. Przygotowanie i sprawdzanie miana roztwo

rów - wg 3.10.2.3 do 3.10.2.6. 
3.10.3.4. Przygotowanie próby do oznaczania witami

ny C - wg 3.10.2.7 . 
3.10.3.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby stożkowej 

pojemności 50 mi pobrać 10 mi klarownego przesączu 
przygotowanego wg 3.10.2.7 i miareczkować O,OOIN 
roztworem 2,6-dwuchlorofenoloindofenolu do momen
tu otrzymania lekko różowego zabarwienia utrzymu
jącego się przez 30 s. 

3.10.3.6. Obliczanie wyniku oznaczania - wg 3.10.2.9. 
3.10.3.7. Wynik końcowy oznaczania - wg 3.10.2.10 . 
3.11. Oznaczanie stopnia skleikowania skrobi 
3.11.1. Zasada metody polega na enzymatycznej hy

drolizie skrobi w próbce nie poddanej całkowitemu 

skleikowaniu, jodomet rycznym oznaczaniu powstałych 
cukrów redukujących i przeliczeniu ich na stopień skle
ikowania skrobi. 

3.11.2. Aparatura i przyrządy 
a) Waga analityczna. 
b) Łaźnia wodna z termoregulacją lub termostat. 
c) Grzejnik elektryczny. 
3.11.3. Odczynniki i roztwory 
a) Diastaza cZ.d.a. (np. firmy Merck 3029), roztwór 

1% (m/m). 
b) Chlorek wapniowy (CaCI 2 . 6H 20) cz.d.a., roz

twór 3% (m/m). 
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c) Jodek potasowy cz.d.a. , roztwór 30% (mi m). 
d) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwór 6N. 
e) Tiosiarcza n sodowy cz.d.a., roztwór 0,05N. 
f) Skrobia rozpuszcza lna, roztwór I % (mim). 
g) Odczynnik Luffa-Schoorla: odważyć 388 ,0 g kry

sta licznego węglanu sodowego (Na 2C0 3 • 10 H 20) 
cZ.d.a. i rozpuścić w 400 mi destylowa nej wody o tem
peraturze około 30°C. Następnie odważyć 50 g kwasu 
cytrynowego cz.d.a., rozpuścić w 50 mi wody desty lo
wanej ; 25 g siarcza nu miedzio wego (CUS04 . 5H 20) 
cz.d.a ., rozpuścić w 100 mi podgrzanej wody destylo
waneJ. 

Roztwory przenieść ilości owo do kolby pomiarowej 
pojemności 1000 mi , ochłodzić, dopełni ć wodą desty
lowaną do kreski, wymieszać i przesączyć. 

3.11.4. Wykonanie oznaczania zawartości skrobi cał

kowicie skleikowanej. Odważyć 0,4 g próbki ana litycz
nej z dokładnością do 0,00 I g, przenieść i lościowo przy 
użyciu około 100 mi wody destylowanej do kolby stoż
kowej pojemności 200 mi i pozostawi ć na 2 h w tempe
raturze otoczenia. Po tym czasie zawartość kolby go
tować na grzejniku elek trycznym z siat ką azbestową 

przez 10 min . Następnie kolbę ochłodzić strumieniem 
zimnej wody do tempera tury około 25°C, przenieść 

ilośc i owo do kolb y pomiarowej pojemności 200 mi, 
dodać I mi roztworu chlorku wapniowego, 20 mi świe
żo przygotowanego roztworu diastazy i dopełnić wodą 
des ty l owaną do kreski. 

Kolbę wra z z zawartością wstawić do łaźni wodnej 
o temperaturze 40°C i ogrzewać przy kilkakrotnym 
wstrząsan iu w ciągu I h. Następnie kolbę ochłodzić , 

uzupełni ć wodą destylowaną do 200 mi i przesączyć. 
Do ko lby stożkowej pojemności 500 mi odm i erzyć 

25 mi odczynnika Luffa-Schoorla i 25 mi badanego 
roztworu , wrzucić kawałki porowatej porcelany i ogrze
wać na grzejniku elektryc znym do wrzenia, utrzymując 
w stanie łagodnego wrzenia 10 min. Następnie kolbę 
z za wartością szybko ochłod zić strumieniem zi mnej wo
dy do temperatury około 25°C, dodać 10 mi roztworu 
jodku po tasowego, 25 mI roztworu kwasu siarkowego 
i wytrząsać zawa rtość kolby do za niku wydzielania 
s ię banieczek gazu. 
Zawartość ko lby miareczkować roztworem 0,05N tio

sia rczanu sodowego do bladoróżowego zabarwienia. 
Na stępnie dodać I mI roztworu skrobi i miareczkować 
do zmiany barwy z niebieskiej na kremową. 

3.11.5. Wykonanie oznaczania zawartości skrobi skle
ikowanej. Oznacza nie wykonać wg 3.11.4 z pominięciem 
czynności gotowania. 

3.11.6. Próba odczynnikowa (zerowa). Równolegle 
przygotować próbę odczynnikową (ze rową). Do kolby 
pomiarowej pojemnośc i 200 mi odmierzyć I mi 3-pro
centowego roztworu chlorku wa pn iowego, 20 mi świeżo 
przygo towanego roztworu diastazy i dopełnić wodą 

destylowaną do kreski . 
D o kolby stożkowej pojemn ości 500 mi odmierzyć 

25 mi tak przygotowa nego roztworu , dodać 0,05 g ba
danego produktu , 25 mi odczynnika Luffa-Schoorla 
i dalej postępować wg 3.11.4. 

3.11.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Stopień skle
ikowania skrobi (X5) obliczyć w procentach wg wzoru 

X5 (6) 

w którym : 
V - objętość 0,05N roztworu tiosiarcza nu sodowe

go zużyta do miareczkowania próbki skrobi 
sk leikowa nej, mi, 

VI - objętość 0,05N roztworu tiosiarczanu sodowe
go zużyta do miareczkowania prób ki odczyn
nikowej (zerowej), mI , 

V2 - objętość 0,05N rozt woru tiosiarcza nu sodo we
go zużyta do mia reczko wan ia pró bki skrobi 
całkowicie skleikowanej, mI. 

3.11.8. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco
wy należy przyjąć ś rednią arytmetyczną wyników 
dwóch równoległych oznaczań nie różniących się więcej 

.. " O nlZ o _, . 

Wynik podać z dokładnością do 1% . 
3.12. Oznaczanie zawartości tłuszczu 

3.12.1. Oznaczanie zawartości tłuszczu metodą 

Weibulla-Stoldta (metoda odwoławcza) 

3.12.1.1. Zakres stosowania metody. Metodę należy 

stosować do odżywek zbożowych . 

3.12.1.2. Zasada metody polega na hydroli zie próbki 
kwasem solnym, ekstrakcji substancji tłuszczowych ete
rem naftowym i wagowym oznaczaniu tłuszczu po cał
kowitym odparowaniu rozpuszczalnika. 

3.12.1.3. Aparatura i przyrządy 
a) Waga analityczna . 
b) Aparat ekstrakcyjny Soxhleta, Butta lub inny po

jemności kolb 200 -7 250 mI. 
c) Łaźn ia wodna z termoregulacją. 
d) Grzejnik elektryczny lub piec elektryczny prze

ciwwybuchowy. 
e) Suszarka elektryczna wg 3.8. 1.2 lub suszarka 

próżniowa . 

f) Eksyka tor wg 3.8.1.2. 
g) Ko lba stożkowa ze szlifem pojemności 250 lub 

300 mI. 
h) Chłodnica zwrotna kulkowa. 

3.12.1.4. Odczynniki, roztwory i materiały 
a) Kwas so lny cz., roztwór 4N . 
b) Eter nafto wy świeżo przedesty lowa ny (frakcja 

40 -7 60°C). 
c) Azotan srebra cz., roztwór 1% (mi m). 
d) Wata, gil za lub bibuła do sączenia (od tłu szczone). 

e) Substancje uła twi aj ące wrzenie: pumeks lub por
cela nka. 

Materiały wymienione w poz. d) i e) umieścić wapa
racie Soxhleta lub innym, ekstra h ować etere m przez 4 h , 
wysuszyć w suszarce i przechowywać w szcze ln ie zam
kniętym słoiku. 

Używane rozpuszczalniki nie powinny pozostawiać 
zanieczyszczeń po ich odparowani u. 

Eter naftowy jest łatwopalny. 
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3.12.1.5. Wykonanie oznaczania 
a) Hydroliza. Do kolby stożkowej odważyć o koło 

5,0 g próbki analitycznej z dokład n ośc i ą do 0 ,001 g. 
Próbkę zalać 100 mI kwasu so lnego i dodać kilka g ra
nulek pumeksu lub porce lanki. Kolbę połączyć z c hłod
nicą kulkową i ogrzewać, utrzymując w stan ie łagod

nego wrzenia przez 15 min. 
Następnie przemyć chłodnicę 100 mI gorącej wody 

destylowanej i wlać do kolby z próbką. Po ochłodzeniu, 
zawartość kolby przenieść ilościowo na zwilżony wodą 

destylowaną karbowany sączek przygotowany z od
tłuszczonej bibuły. Pozostałość na sączku przemywać 

ciepłą wodą destylowaną do zan iku reakcj i na chlorki 
(próba z azotanem srebra). 

Następnie sączek wraz z zawartością umieścić na 
szkiełku zega rkowym i suszyć w susza rce w temperatu
rze 102 --;.- \05°C przez 2 h. Wysuszo ny sączek prze
nieść do gilzy wykonanej z odłuszczonej bibuły. Szkieł
ko zegarkowe wytrzeć watą zwilżoną eterem, którą 

na s tępnie prze nieść do gilzy. 
b) Ekstrakcja. Gilzę , po szczelnym zamknięciu watą, 

umieścić w aparacie ekstrakcyjnym połączonym z wy
s uszoną i wytarowaną kolbą za wierającą substancje 
ułatwiające wrze nie. Do ekstraktora wlać tyle eteru na
ftowego, aby przelał się do kolby ekstrakcyjnej, po 
czym dodać jeszcze połowę dolanej il ości eteru. 
Ekstraktor połączyć z chłodnicą i ekstrahować na wrzą
cej łaźni wodnej przez 6 h, w ciągu których powinno 
nastąpić co najmniej 50 prze lewów. 

W przy padku zastosowania do ekst rakcji aparatu 
Puzanowa, gilzę po szczelnym zamkn i ęciu watą umieś 

cić w koszyczku, połączyć z ekstraktorem oraz wysu
szoną i wytarowaną kolbą zawierającą subs tan cje uła
twiające wrzenie. Do kolby odmierzyć 100 mI eteru, 
tłuszcz ekst rahować 4 h przy szybkości kroplenia 3 --;.- 5 
kropel na s. 

Po zakończeniu ekstrakcji rozpuszczalnik oddestylo
wać, kolbę odłączyć od ekstraktora i odparować resztki 
rozpuszcza lnika na gorącej łaźni wodnej. Kolbę z wyek
stra howany m tłuszczem suszyć w susza rce w tempera tu
rze 90°C lub w suszarce próżniowej w temperaturze 
60 --;.- 65°C o ciśnieniu roboczym nie większym ni ż 

6670 Pa (50 mm Hg) przez I h. 
Kolbę po ochłodzeniu w eksy katorze, zważyć z do

kładnością do 0,00 I g. 
Następnie ponownie wstawić kolbę do suszarki i su

szyć przez I h. Jeżeli roznlca między ko lejnymi wa
żeniami nie przekracza 0,001 g suszenie należy uważać 
za zakończo ne. 

W przypadku wzrostu ma sy kolby z za wartością , 

do ob li czeń przyjąć wynik poprzedniego ważenia. 

3.12.1.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

tłuszczu (X6 ) obliczyć w procentach wg wzoru 

. 100 (7) 
m 

w którym: 
m masa próbki, g, 

m I - masa pustej kolby , z pumeksem lu b porce
lanką, g, 

m2 - masa kolby z wyekstrahowanym tłu szczem , 

pumeksem lub porce lanką po wysusze niu , g. 
3.12.1.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik nale

ży przyj ąć średnią arytmetyczną wyników dwóch rów
n o l egłych oznacza ń nie ró żniących się więcej ni ż o 0 ,2. 

Wyn ik podać z dokładnością do 0 ,0 l . 

3.12.2. Oznaczanie zawartości tłuszczu metodą Rose
-Gottlieba (metoda odwoławcza) 

3.12.2.1. Zakres stosowania metod y. Metodę na l eży 

stosować do odżywek mlecznych . 

3.12.2.2. Zasada metody polega na rozpuszczaniu 
substa ncji białkowych wodorotlenkiem a monowym, ek
strakcji tłuszczu rozpuszczalnikami organicznymi , od
destylowaniu rozpuszcza ln ików i wagowym oznaczaniu 
tłuszczu. 

3.12.2.3. Aparatura i przyrządy 
a) Waga ana lityczna. 
b) Aparaty eks trakcyjne wg 3.12.l.3b). 
c) Łaźnia wg 3.12 . l.3c). 
d) Cylind er pomiarowy z doszlifowanym korkiem 

pojemności 150 mI lub kolba z doszlifowanym korkiem 
poj emności 150 m\. 

e) Lewarek (rurka szklana średnicy 5 mm, zgięta 

dwukrotnie pod kątem prostym o długości ram ion 28 
i 32 cm, krótsze ramię rurki osadzone w korku do
pasowanym do cylindra). 

f) Kolba ekstrakcyjna pojemności 200 m\. 
3.12.2.4. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek amonowy cz., ro ztwór 25% (m/m). 
b) Alkohol etylowy 96% (V/V), lub alkohol etylowy 

skażony alkoholem metylowym . 
c) Eter ety lowy cz., świeżo przedestylowany (frakcja 

34 --;.- 35°C). 
d) Eter naftowy cz., ś wieżo przedestylowany (frakcja 

40 --;.- 60° C). 

Używane rozpuszczalniki nie powinny pozostawiać 
za nieczyszczeń po ich odparowa niu . 

Eter etylowy i alkohol metylowy są zaliczane do tru
cizn. Wszystkie stosowane rozpuszczalniki są łatwopalne. 

3.12.2.5. Wykonanie oznaczania. Na szkiełku zegar
ko wym odważyć o koło 1,5 g pró bki analitycznej z do
kładnością do 0,00 l g. Odważkę ilościowo przeni eść 

do cylindra pomiarowego lub kolby s t ożk owej. 

Dodać stopniowo około 10 mI wody destylowanej 
o temperaturze 40 --;.- 50°C i mieszać do całkowitego 
ro zp uszczenia się próbki. Następnie dodać 1,5 mI wo
dorot lenku amonowego i ogrzewać na łaźni wodnej 
w temperaturze 60 --;.- 70°C przez 15 min , ki lkakrotnie 
mieszając . Zawartość ochłodzić, dodać 10 mI a lkoholu 
ety lowego , zamknąć korkiem i wytrząsać 30 s. Następ
nie dodawać kolejno po 25 mI eteru ety lowego i eteru 
naftowego, każdorazowo wytrząsając przez I min. Cy
linder lub k olbę z próbą pozostaw i ć na 2 h do całko
witego rozwarstwienia i wyk larowan ia warstwy etero
wo-tłuszczowej. Warstwę eterowo-tłuszczową ostrożn i e 

ściągnąć za pomocą lewarka lub zdeka ntować do 
uprzednio wysuszonej i wytarowanej kolby ekstrak cyj
nej . Ramię lewarka zanurzone w warstwie eterowo-
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-tłuszczowej spłukać do kolby niewielką ilością eteru 
naftowego. Ekstrakcję powtórzyć 2-krotnie , używając 
za każdym razem po 25 mI eteru ety lowego i nafto
wego. 

Po dodaniu każdego z rozpuszcza lników zawartość 
wstrząsać przez I min i odstawić na I h. 
Warstwę eterowo-tłuszczową każdorazowo ściągnąć 

lewarkiem lub zdekantować do wytarowanej kolby ek
strakcyjnej. Następnie mieszaninę rozpuszczalników od
destylować , a kolbę z pozostałośc.ią su szyć w suszarce 
w temperaturze 90°C lub w suszarce próżniowej o ciś
nieniu roboczym nie większym niż 6670 Pa (50 mm Hg), 
w temperaturze 60 -7- 65°C przez l h. Po ochłodzeniu 
w eksykatorze , kolbę zważyć z dokładnością do 0,001 g. 

Następnie ponownie wstawić kolbę do suszarki i su
szyć przez I h. Jeżeli różnica między kolejnymi waże
niami nie przekracza 0,001 g suszenie należy uważać 

za za koJlczo ne , w przeciwnym razie należy suszyć je
szcze raz przez I h. W przypadku wzrostu masy kolby 
z zawartością, do obliczeJl przyjąć wynik poprzedniego 
ważenia. 

3.12.2.6. Próba odczynnikowa (zerowa). Równolegle 
przygotować próbę odczynnikową wykonując oznacza
nie wg 3.12.2.5 przy zastosowaniu odczynników bez 
badanego produktu. 

3.12.2.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Za wa rtość 
tłuszczu (X7 ) obliczyć w procentach wg wzoru 

. 100 (8) 
m 

w którym: 
m - masa próbki, g, 

m I masa pustej kolby , g, 
m 2 - masa kolby z tłuszczem po wysuszeOlu, g, 
m 3 - próba zerowa, g. 
3.12.2.8. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik nale

ży przyjąć średnią arytmetyczną wyników dwóch rów
noległych oznaczaJl nie różniących się więcej niż O 0,2. 

Wynik podać z dokładnością do 0,01. 
3.12.3. Oznaczanie zawartości tłuszczu metodą Gerbe

ra (metoda techniczna) 
3.12.3.1. Zasada metody polega na uwol n ieniu tłusz

czu za pomocą kwasu siarkowego, odwirowaniu i okre~ 
śleniu jego zawartości na skali tłuszczomierza. 

3.12.3.2. Aparatura i przyrządy 
a) Waga analityczna. 
b) Wirówka Gerbera. 
c) Tłuszczomierz Teicherta. 
3.12.3.3. Odczynniki 
a) Kwas siarkowy cZ.d.a . o gęstości P 20 = 1,815 g/cm3

. 

b) Alkohol izoamylowy cz.d.a., o gęstości P 20 = 
= 0,8 15 g/cm3

. 

3.12.3.4. Wykonanie oznaczania. Odważyć 2,5 g prób
ki analitycznej z dokładnością do 0,00 I g i przenieść 
ilościowo do tłuszczomierza , do którego uprzednio od
mierzyć: 10 mI kwasu siarkowego , 8 mI wody destylo
wanej, l mI a lkoholu izoamylowego. Tłuszczom ierz 
zamknąć gumowym korkiem i si lnie wstrząsać w celu 
rozpuszczeOla próbki w warstwie wodnoalkoholowej. 

Całą zawartość tłuszczomierza mieszać przez 5 min, 
następnie wstawić tłu szczomierz do łaźni wodnej o tem
peraturze 65 -7- 70°C na 30 min (zawartość tłuszczo

mierza powinna znajdować się poniżej poziomu wody). 
W czasie ogrzewania, tłuszczom ierz należy kilkakrotnie 
wstrząsnąć w celu całkowjtego rozpuszczenia się pro
duktu. Następnie tłuszczomierz wirować w wirówce 
Gerbera przez 5 min , przy zastosowa niu 1000 0 br/ min . 
Po zakoJlczeniu wirowania, tłuszczomierz ponownie 
umieścić w łaźni wodnej na 5 min. 

Zawartość tłuszczu odczytać na skali tłuszczomierza, 
regulując za pomocą korka poziom podziałki zerowej. 
(W przypadku regulowania poziomu słupka tłuszczu, 

tłuszczomierz należy ponownie og rzewać w łaźni wod
nej przez 5 min). 

3.12.3.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

tłuszczu wyrażoną w procentach odczytać ze ska li tłusz
czomierza wg menisku dolnego . 

3.12.3.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik nale
ży przyjąć średnią arytmetyczną odczytów dwóch rów
noległych oznaczaJl nie różniących się więcej ni ż o 0,5. 

Wynik podać z dokładnością do 0,1. 

3.13. Oznaczanie zawartości popiołu ogólnego 
3.13.1. Zasada metody polega na spopie leniu próbki 
wagowym oznaczaniu zawartości popiołu. 

3.13.2. Aparatura, przyrządy i materiały 
a) Waga analityczna. 
b) Piec elektryczny z termoregulacją. 
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 dokładnie umyć, 
wypłukać wodą destylowaną, wysuszyć i wyprażyć do 
stałej masy w piecu o temperaturze 900 +20°C. Na
stępnie tygle wstawić do eksykatora, ochłodzić do tem
peratury otoczenia i zważyć z dokładnością do 0,00 l g. 

3.13.4. Wykonanie oznaczania. Do wytarowanych ty
gli odważyć 2,0 -7- 3,0 g próbki analitycznej z do
kładnością do 0,001 g. Zawartość tygli zwęglić na grzej
niku elektrycznym. Po zwęgleniu tygle wstawić do ko
mory pieca i spop i elać w temperaturze 500 +20°C 
(odżywki mleczne) lub 900 +20°C (odżywki zbożowe) 
aż do uzyskania jednolitej szarej barwy. Następnie tygle 
z popiołem wyjąć z pieca i przenieść do eksykatora , 
ochłodzić do temperatury otoczenia i zważyć z do
kładnością do 0,00 I g. 

3.13.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Za wa rtość po
piołu ogólnego (X8) obliczyć w procentach wg wzoru 

m2 - m 
X 8 100 (9) 

mi - m 

w którym: 
m masa tygla pustego, g, 

mi masa tygla z produktem, g, 
m 2 masa tygla z popiołem , g. 
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3.13.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik należy 
przyjąć śred nią a rytmetyczną wyni ków dwóc h równole
głych oznacza ń nie różniących s i ę więcej niż o 0 ,02 . 

Wynik podać z dokładnością do 0 ,0 I. 
3.14. Oznaczanie zawartości popiołu nierozpuszczalne

go w lO-procentowym kwasie solnym 
3.14.1. Zasada metody polega na traktowa ni u popio

łu ogólnego lO-procentowym roztworem kwasu sol ne
go, ilościowym odd zieleniu substancji ni erozpuszcza l
nych i wagowym oznacza niu ich ilości. 

3.14.2. Aparatura , przyrządy i materiały 
a) Suszarka elektryczna wg 3.8.1.2. 
b) Łaźnia wodna z termoregulacją. 
c) Sączki ilościowe do spa l a ń . 

d) Pozostała aparatura i przy rządy wg 3.13 .2. 

3.14.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas so lny cz.d.a., roz twór 10% (mim). 
b) Azotan srebra cz., roztwór 1% (mi m). 
3.14.4. Wykonanie oznaczania. Do tygla z popiołem 

ogó lnym otrzyma nym wg 3. 13.4 dodać 5 ml · IO-pro
ce ntowego kwasu solnego i ogrzewać we wrzącej łaźni 
wodnej przez 15 min. Następnie za wartość tygla prze
sączyć przez sączek ilościowy, wypł ukując il ościowo 

tygiel gorącą wodą destylowaną do zaniku reakcji na 
chl ork i (próba z AgN03). 

Prze myty osad wraz z sączk i em włożyć do ponownie 
wyżarzonego i wytarowanego tygla , s u szyć w suszarce, 
zwęglić na grzejniku elektrycznym , a następnie wyża

rzać w piecu ·e lektrycznym w temperaturze 500 +20°C 
(odżywki mleczne) lub 900 +20°C (odżywk i zbożowe) 

przez I h. Tygiel wstaw i ć do eksyka tora, och łod zić do 
temperatury otocze nia i zważyć z dokładnością do 
0,00 I g. 

3.14.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość po
piołu nierozpuszcza lnego w 10% HCl (X9) ob liczyć 

w procentach wg wzo ru 

m 2 - m 
. 100 (10) 

w którym: 
m masa tygla pustego, g, 

m i masa tyg la z produktem , g, 
m 2 masa tygla z popiołem ni e rozp uszcza lnym 

w HCI 10% (m i m), g. 
3.14.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik należy 

przyjąć ś rednią arytme tyczną trzech równo l egłych ozna
c za ń . 

Wynik podać z dokładnością do 0,0 l. 
3.15. Oznaczanie zawartości cukrów 
3.15.1. Oznaczanie zawartości laktozy i sacharozy me

todą Bertranda (metoda odwoławcza) - wg BN-7l 1 
804 1-03 . 

3.15.2. Oznaczanie zawartości laktozy i sacharozy me
todą Lane-Eynona (metoda techniczna) 

3.15.2.1. Zasada metody po lega na redukcji zna nej 
ilości mied zianu sodowo-po tasowego do tlenku mie
dziawego za pomocą bada nego roztworu cukru . 

3.15.2.2. Aparatura i przyrządy 
a) Waga ana lityczna. 
b) Grzejn ik elektryczny. 
c) Łaźnia wodna wg 3. 12.1.3c). 
d) Eksykator wg 3.8.1.2c). 
e) Biureta z bocznym kra nem , pojemności 50 mI. 
f) Kolby stożkowe pojemności 250 -;- 300 mI. 
g) Ko lby pomiarowe pojemności 250 mI. 
h) Pipety pojemności l , 5, 10, 25 i 50 mI. 
3.15.2.3. Odczynniki i roztwory 
a) Roztwór Ca rre za I ; że l azocjane k potasowy 

[K 4Fe(CNh . 3H20]. cz.d.a., roztwór 15% (mi m). 
b) Roztwór Carreza fI ; siarczan cynkowy (ZnS04 . 

. 7H 20 ) cz.d.a., roztwór 30% (mim). 
c) Roztwór Fehlinga I ; odważyć 69,280 g siarczanu 

miedziowego (CUS04 . 5H 20) cz.d.a. , i rozpuścić wodą 
~estylowa ną w kolbie pomiarowej pojemnośc i 1000 mI. 

d) Roztwór Feh linga fI ; odwa żyć 346,0 g winianu 
sodowo-po tasowego (NaK C4H 40 6 . 4H 20) cz.d.a. 
i rozpuśc i ć wokoło 700 mI wody destylowanej; 100,0 g 
wodorot lenku sodowego (NaO H) cz.d.a., rozpuścić 

wokoło 200 mI wody desty lowanej. Roztwory przenieść 
ilościowo do kolby pomiarowej pojemności 1000 mI, 
dopełnić wodą desty l owa ną do kreski i wymieszać . 

e) Kwas so lny. cz.d.a., o gęstości p(HCI) = 1,9 g/cm 3
• 

f) Tiosiarczan sodowy, cz.d.a., roztwór O, IN . 
g) Błękit mety lenowy cz., roztwór 1% (mi m). 
h) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwór IN . 
i) Wodorotlenek sodowy cz.d.a. , roztwór 

20% (mim). 
j) Jodek potasowy cz.d.a ., roztwór 10% (m i m) . 
k) Oranż metylowy, roztwór 0,1 % (mim). 
I) Skrobia rozpuszczalna cz.d.a., roztwór 1% (m i m). 
ł) Sacharoza cz.d .a. 

3.15.2.4. Sprawdzanie roztworów Fehlinga. Spra wdza
nie roztworu Feh linga I . Do kolby stożkowej pojem
nośc i 200 mI odmierzyć pipetą 5 mI Fehlinga I, dodać 
50 mI wod y destylowa nej , I mI I N rozt wo ru kwasu 
siarkowego , 20 mI roztworu jodku po taso wego i mi a
reczkować 0,1 N roztworem tiosia rcza nu sodowego wo
bec kilku kropel roztwo ru skrobi, do za niku barwy 
niebiesk iej . I mI 0 ,1 N roztwo ru ti os ia rcza nu sodowego 
odpowi ada 24,968 mg siarczan u mied ziowego. Sc i śle 
okreś l ona zawa rtość siarczanu miedzio wego w roztwo
rze Feh linga I warunkuje pra widłowość wyników ozna
czanIa. 

Sprawd zan ie roztworów Feh linga I i II : Odważyć 
0,645 g sacharozy z dokładn ością d o 0 ,001 g, wysu
szonej uprzednio w ciągu 3 dni w eksykatorze . Od
ważkę prze nieść ilościowo do kolby pojem ności 250 mI 
i rozpuśc i ć w wodzie destylowa nej do objętości 75 mI , 
dodać 5 mI stężonego kwa su solnego i przeprowa
dzić inwersję . Do ko lby z roztworem sacharozy i kwasu 
sol nego wstawić termometr , ko lbę u mieśc i ć w gorącej 
łaźni wodnej i ogrzewać w tempera turze 68 -;- 70°C 
przez 5 min. Następnie kolbę z zawartością szybk o 
ochłodzi ć st rumieniem zimnej wody do temperatury 
20°C i wyjąć termometr, popłukując go wodą desty
lowaną. Roztwór zoboję tni ć 20-procentowym wodoro
tl enkiem sodowym wobec kilku kropel ora nżu 
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/ 
metylowego, dopełnić wodą destylowaną do kreski 
i wymieszać. Tak przy~otowanym roztworem wzorco
wym cukrów inwertowanych napełnić biuretę. Do ko l
by s tożkowej odmierzyć pipetą po 5 mI roztworów 
Fehlinga I i II, dodać z biurety 19 mI roztworu wzorco-

I 
wego i ogrzać do wrzeniil, utrzymując YJ stanie łagod-, 
nego wrzenia 2 min. Następnie dodać ł. krople błękitu , 
metylowego i utrzymując zawartość ko lby w stanie ła-
godnego wrzenia miareczkować roztworem wzorcowym 
cukrów do za'niku barwy niebieskiej i wystąpienia ciem
noceglastego zabarwienia I (próba orientacyjna). 

Następnie do drugiej kolby stoż:kowej zawie rającej 

po 5 mI roztworów Fehlinga I i II dodać z biurety 
roztworu wzorcowego cukrów w il ości o 0 ,5 mI mn iej
szej od ~ us ta lonej W próbie orientacyjnej. Za.wartość 

ko lby ogrzać do wrzenia, gotować 2 min, nas tępnie 

dodać 2 krople błękitu metylowego utrzymując w sta
nie łag9dnego wrzenia, miareczkować roztworem wzor
cowym cukró w do za niku barwy nieb ieskiej i wystą
pienia ciemnoceglastego zabarwienia . Roztwory Fehlin
ga I i II (5 + 5) są dokładni e sporządzone , jeżeli 

d o ich zm iareczkowania zużywa się ściś l e 20 mI przy
rządzonego wzorcowego roztworu cukrów. 

Jeże li do zmiareczkowania roztworów Fehlinga I i II 
zużyto mniej lub więcej niż 20 mI roztwo ru wzorcowe
go cukrów, należy obliczyć poprawkę K wg wzoru 

20 
K= 

n 
( 11) 

I 

w którym n - objętość wzorcowego roztworu cukrów, 
zużytego, do miareczkowanUl płynów 

Fehli nga I i II (5 + 5), mI. ' 
Wielkość poprawki powinna się mieścić w granicach 

0,9 -:- l , l. Przez wartość J( należy pomnożyć każClora
zowo li czbę mililitrów badanego roztworu cukru zużytą 
do mia reczkowania roztworów Fehlinga I i fI (5 + 5). 

3.15.2.5. Przygotowanie roztworu podstawowego. Do 
zlewki odważyć z dokładn ością 'do 0,'001 g około 2,0 g 
próbki analitycznej odżywki mlecznej lub około 4 g 
próbki analitycznej odżywki zbożowej , dodać około 

10 I mi c iepłej wody destylowa nej i rozetrzeć dokładnie 
pręcikiem szklanym. Zawartość zlewki przenieść iloś

cio wo do "'kolby pomiarowej pojemności 200 mI , popłu

kująą zlewkę kilkakrotnie wodą desty lowaną o tem
peraturze około 40°C. Łączna objętość roztworu po
winna wynosić około 100 mI. 
Następnie przeprowad zić odbiałcza ni e, dodając po 

7 mI płynów Ca rreza I i II (najpierw dodać roztwór 
Carreza I , a po 5 min roztwór Carre za II), wymieszać l 
sc hłodzić do temperatury 20°C , UZupełnić wodą, desty
l owaną do kreski , wymieszać i po 15 -min przesączyć 
przez fałdowany sączek . do suchej ko lby stożkowej. 

Przesącz ten słu ży do oznaczania zawartości laktozy 
i sacharozy. 

3.15.2.6. ' Wykonanie oznaczania zawartości laktozy. 
Klarownym roztworem podstawowym napełnić biuretę. 

Do kolby stożkowej od mierzyć pipetą po 5 mI roz
tworów Fehlinga I i II , dodać 15 mI ro,ztworu pod
stawowego z biurety i ogrzać d o wrzenia, utrzymując 

r 

w stanie łagodnego wrzenia 2 min. Następnie dodać 
2 krople błękitu metylowego i utrzymując za wartość 
ko lby w stanie łagod'nego wrzenia miareczkować roz
tworem podstawowym do zani ku barwy niebieskiej 
(próba orientacyjna). 
Następn ie do drugiej kolby stożkowej zawierającej 

po 5 mi w ilości płynów Fehlinga I i II dodać z biu
rety roztworu podstawowegb w ilości O 0,5 mI mniej
szej' od / usta lonej w próbie orientacyjnej. Zawartość 
kolby ogrzać do wrzenia, gotować 2 min, następnie 
dodać 2 krople błękitu metyl owego i utrzymując w sta
nie łagodnego wrzenia , miareczkować roztworem pod
stawowym do za niku barwy niebieskiej i wystąpienia 

' ciemnoceglastego zabarwienia. 
3.15.2.7. Obliczanie wyniku oznaczania laktozy. Za

wartość laktozy (X/o) obliczyć w procentach wg wzoru 
mi . 200 

X IO = . 100 (12) 
. ' m' V . 1000 

w którym: 
cm masa próbki, g, 
m / - zawartość laktozy odczytana z tabl. 5, odpo

wiadająca i l ości mI bIadanego roztworu zuży
tego do miareczkowania, mg, 

V - objętość badanego roztworu podstawowego 
f 

zużyta do miareczkowania, mI. 
3.15.2.8. Wynik końcowy oznaczania: Za wynik nale

ży przyjąeśrednią arytmetyczną wyników 2 równoleg
łych oznaczań nie różniących się więcej niż o 0,3. Wy
nik podać z dokładnością do 0,01. 

3.15.2.9. Wykonanie oznaczania zawartóści sacharozy. 
Do kolby pomiarowej pojemności 100 mI odmierzyć 
pipetą' 50 mI roztworu podstawowego przygotowanego 
wg 3.15.2.5 , dodać 5 mI kwasu solnego i przeprowadzić 
inwersję. Do kolby z roztworem podstawowym i kwa
sem soln~m wstawić termometr, kolbę umie.,ścić w gorą
cej łaźni wodnej i ogrzewać W temperaturze 68 -:- 70°C 
prze~ 5 min. Następnie kolbę z zawartością szybko 
ochłod zić strumieniem zimnej wody do temperatury 
20°C, dodać ~ -:- j kropel oranżu metYl.owego i zo
bojętnić roztwo rem wodorotlenku sodowego do uzy
skania barwy słomkowej 'l Po zobojętnieniu , ponownie 
ochłodzić , uzupełnić kolbę wodą destylowaną do kres
ki , wymieszać i przesączyć. 

Klarownym roztworem tak uzyskanego cu kru po in
wersji napełnić biuretę. Do ko lby stożkowej odmie
rzyć pipetą po 5 mI płynów Feh linga I i II postępując 
dalej wg 3. 15.2 .6, używając zamiast roztworu podsta
wowego, roztwor po inwersji. 

3.15.2.10. Obliczanie wyniku oznaczania 
a) ZawarWść sacharozy w odżywkach zbożowych , 

(X II) w przypad ku nieobecności innych cuk rów obli-
czyć w procentach wg wzo ru 

m/ . 200 ~ 100 

m . V . V I . 1000 
. 100·0,95 (13) 

w którym: 
m masa próbki, g, 

m I - il ość cukru inwertowanego odczytana z ta b l. 5 
odpowiadająca i lości badanego roztw9ru zu
żytego do miareczkowania, mg, 
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V objętość badanego roztworu podstawowego / cd. tabl. 5 

wzięta do inwersji, mi, 
VI objętość badanego roztworu zużyta do mia

r~czkowa·ni a, mi, 
0,95 współczynnik przeliczeniowy cukru inwerto

wanego na sacharozę. 

b) zawartość sacharozy (X I2 ) w odżywkach mlecz
nych lub odżywkach ~bożowych z' dodatkiem cukrów 
redukujących (laktozy, gluk ozy) ob l iczyć IW procentach 
wg wzoru 

mi ·200 100 
X 12=( ------

m . V· V I . 1000 

m 2 . 2~0 . 
m-'-V-

2
-' 1-16-00

-) . 100 . 0 ,95 (14) 

w którym: / 
m masa próbki , g, 

m I ilość cuk [U inwertowanego odczytana 
z tabl. 5 odpowiadająca ilości badanego roz
tworu zużytego do miareczkowania , mg, 

m 2 - ilość laktozy lub glukozy odczytana z tabl. 5 
odpowiadająca ilości badanego roztworu 
podsta wowego zużytego do miareczkowania , 
mg, 

V objętość badanego roztworu podstawowego 
wzięta do inwersj i, mi , 

VI objętość badanego roztworu zużyta do mia-
. I 

reczkowa l11a , mi, 
V 2 objętość badanego roztworu podstawowego 

zużyta do miareczkowania, mi , 
0,95 współczynnik przeliczeniowy cukru inwerto

wanego na sacharozę. 

3.15.2.11. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik nale
ży przyjąć średnią arytmetyczną wyników dwóch rów-, 
noległych oznaczań nie różniących się więcej niż o 0,5. 

Wynik podać z dokładnością do 0,01., 

\ 
Tabli~a 5. Obliczanie ilośc i cukrów metodą Lane-Eynona 

\ 

Objętość roz- I C ukier , t WOPU Zllżytego G luk oza Laktoza 
do miareczko- mg mg 

inwert owany 

wallla 
mg 

15 . 49, 1 68,3 50,5 
16 49,2 68,2 50,6 
17 49,3 68,2 50,7 
18 49,3 68 , 1 50,8 
19 49,4 68, I 50,8 
20 49,5 68 ,0 50.9 
21 49.5 68,0 51 ,0 
22 49,6 68,0 51,0 
23 49,7 ~7,9 151 , I 
24 49,8 67 ,9 51,2 

Objętość roz-L 
'G luk oza Laktoza 

Cukier 
tworu ZllŻytegO 

inwertowany 
, do miareczko- mg mg 

wama 
mg 

25 49,8 67,9 51 ,2 
26 49,9 67 ,9 

, 
51,3 

27 I' 49,9 67 ,8' 51,4 

28 50,0 67 ,8 5,1,4 
29 50,0 \ 67,8 51 ,4 
30 50, 1 67 ,8 51,5 
31 . 50,2 67,8 51,6 

\ 

32 50,2 67,8 
I 

5 1,6 
33 

) 
50,3 67 ,8 51,7 

34 50,3 67 ,9 51 ,7 

35 / 50,4 67 ,9 51 ,8 
36 50,4 67,9 5 1.8 
37 50,5 67 ,9 51,9 
38 50,5 \ 67 ,9 51,9 

- 39 50.6 ~ 67,9 . 52,0 

40 50,6 67 ,9 52,0 
41 50,7 68 ,0 52,1 
42 50,7 68,0 52, I 
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 , I • 52 ,3 
47 5 1,0 68 ,2 52,4 
48 51 ,0 68 ,2 52,4 
49 ( 5 1,0 68 ;2 52,5 
50 51 ,0 68,3 32 ,5 

I 

3.16. Oznaczanie zawartości Ibiałka - wg PN-75/ 
/ 

A-040L8 , .stosując szczegółowe parametry takie jak dla 
mleka w proszku. 

/ 3.17. Oznaczanie zawartości metali szkodliwych dla 
zdrowia 

arsenu wg PN-59/ A-04010, 
ołowiu wg PN-80/A-04011 , 
miedzi wg PN-80/ A-04012, 
cynku - wg PN-59/ A-04013 , 
cyny - wg PN-80/ A-04014. 

3.18. Oznaczanie zawartości ' żelaza - wg PN-59! 
A-040 15. 

3.19. Badania-mikrobiologiczne - wg PN-77 / A-8603! 
oraz PN-75/ A-04024. 

I 

3.20. Oznaczanie zawartości pozostałości pestycydów 
- metoda chromatografii gazowej z detektorem wy
ch wy tu elektronów; wykonują wyspecjalizowane labo
ratoria. 

KONI EC 
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ZALĄCZNIK 

WZÓR KARTY OCENY 

WYRÓŻNIKI 
KARTA QCENY 

JAKOSC IOWE 
Nazwisko I Imię .. ..... ....... ... ......... , ... 
Na zwa odżywki . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

Numer. prób ki 

I 2 3 4 5 6 7 

Liczba punktów dla poszczególnych wyróżników 

al Wygląd I Barwa 
I- - - - - - - - - - - - - -L - - - - - - 1-- - - - - - - - r--- - - - - - - -

!5) Konsystencja - - -- I-- -- r--------- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -
cl Zapach --- --- - - - - - - - - - - - - - - - - I- - - - - - - - - ,- - - - - - - -
d) Smak / 

Data oceny 
(pod pis) 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę Centralne Laboratorium 
Przemysłu Koncentratów Spożywczych . 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-76/8130-04. Wprowad zono: 
pobieninie próbek do badań mikrobiologicznych. 
badania organ.oleptyczne metodą punktową . 

przygo towa nie próbek do badań po przyrządzeniu . 

oznitczanie witaminy C techniką potencjom etrycznego mia-
reczkowania (metoda odwoławcza) . 

- metodę Bertranda jako metodę odwoławczą do oznaczania 
zawartości laktozy i sacha ro7 y, 

0 - metodę oznacza nia zawar t ości cynku, cyny i żelaza. 

- metodę oznaczania zawartośc i pozostałości pestycydów. 
3. 'ormy związane 

. PN-59/ A-040 10 Artykuły żywnoścIOwe. Oznaczanie zawa rtośCI 

arsenu 
PN-80/ A-04011 Produkty spożywcze. Oznaczanie zawartoścI o ł ow iu 

PN-80/ A-040 12 Produkty spożywcze. Oznaczanie zawartości miedzi 
PN.-59/ A-040 13 Arty kuły żywnościowe . Omaczanie zawa rt ośc i 

cynku 
PN-80/ A-04014 Produk ty spożywcze. Oznaczanie zawartości cyny 
PN-59/ A-040 15 A rtykuły żywnościowe. O znaczanie zawartości żelaza 
PN-75/ A-040 18 Produkt y' ro ln iczo-żywnościowe. Oznaczanie azotu 

me t odą Kj eldahla i przel iczanie na bialko 
PN-66/ A-04020 Anali za sensoryczna . Zasady ogó lne 
PN-65/ A-04021 Artykuły żywnościowe. Metody sprawdza nia wrażli

wości se nsorycznej w zakresie smaku i węchu 
PN-75/ A-04024 Prod ukt y żywnościowe. Wykrywa nie i ilościowe 

oznacza ni e gronkowców chorobotwórczych (kaogulazododatnich) 
PN-77/A-8603 1 'Mlek o i przetwory mleczarskie . Badania mikrobio

log iczne 

PN-74/C-60008 Próbniki do pobierania pró bek produktów bez
kszta łtn ych 

BN-71 /8041-03 Witaminizowane mieszanki mleczno-węglowoda n o

we. Laktowit II i Laktowit III 
4. Autorzy projektu normy - dr Janina Sulkowska , dr Zofia 

Pordąb, mgr Iwona Skorupska - Centra lne Labo ratoriu m Przemysł u 

Koncentratów Spożywczych - Poznań. 

5. Przykład obliczania wynikó w punktowej oceny organoleptycznej. 
Ocenę organo l eptyc7ną odżywki wykonał wg 3.3.5.2. t rzyosobowy ze
spół oce ni ający i u zys k a ł następujące wartości li czbowe d la bada nych 
wyróżników: 

Numer 
Wyróżniki 

ocenIa- wygląd konsysten-
zapach sma k 

J,jcego I barwa CJa 

ł 4,0 3.0 4.0 4,0 
2 ' 4 ,0 4 ,0 5,0 5,0 
3 3.0 4 ,0 4,0 4.0 

Srednia 
3,67 3,67 4,33 4,33 

wartość 

Ocenę ogólną obliczo no, posługując s i ę wa rt ośc iami współczyn nik ów 

ważkości wg tabl. 3 niniejszej normy, 
Ogólna ocena: 3.67 X O, I + 3,67 x 0,2 + 4,3'3 x 0,3 + 4,33 X 0.4 = 

= 4 , ł 32 punktów. co odpowiada jakości dob ra nej zgodni e z tabl. 4 
nll1lcJszeJ no rm y. 

Wynik nal eży zaokrąg lić do jednego miejsca po p rzecin ku . 


