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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest po-
bieranic probek 1 metody badan koncentratow ciast,
deseréw, napojow 1 przypraw do ciast.

1.2. Rodzaje metod badan

— sprawdzanie opakowania 1 znakowania,

— badania organoleptyczne,

— badania na obecnos¢ szkodnikow zywnosciowych
1 ich pozostatosci,

— sprawdzanie Sredniej masy netto opakowan jed-
nostkowvch,

— oznaczanie Srednie] zawartos$ci bakalii,

— sprawdzanie obecnosci zanieczyszczen mechanicz-
nych,

— oznaczanie zawartosci 1 wielkos$cr czastek zanie-
czyszczen ferromagnetycznych,

— oznaczanie zawartosclt wody,

— oznaczanie zawartosci waniliny 1 etylowaniliny,
— oznaczanie porowatoscl pieczywa,
— oznaczanie czasu zelowania,
— oznaczanie zdolnosci aromatyzowania przypraw
do ciast,

— oOznaczanic stopnia spienienia,

— oznaczanie kwasowos$ci ogolnej,

— oznaczanie wartosci pH,

-—— oznaczanic zawartosci chlorku sodowego,

— oznaczanie zawartosci witaminy C jako kwasu
[-askorbmowego,
— oznaczanie zawartosci popiotu ogdlnego,

— oznaczanie zawartosci substancji mineralnych,
nierozpuszezalnych w 10% HCI,

— oznaczanie zawartosct dwutlenku wegla,

— oznaczanic zawarto$ci olejkow eterycznych,

— oznaczanie zawartosct cukrow bezposrednio redu-
kujacveh — glukozy,
rawarto$ct  cukrow

— oznaczanie inwertowanych

ogotem.

oznaczanie
oznaczanie
oznaczanic
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie

Zawartosci
ZAWartoscl
zawartosct
zawartosci
zawartosci
zawartoscl
zawartosci
zawartoscl
zawartoscl

sacharozy,

ttuszczu,

arsenu,

cynku,

cyny,

miedzi,

otowiu,

kwasu benzoesowego,
kwasu sorbowego.

1.3. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso-
waC w zakresie pobicrania probek, badan organolepty-
cznych 1 fizykochemicznych koncentratow ciast, dese-
rOw, napojow 1 przyparw do ciast znajdujacych si¢
w produkcji 1 obrocie.

1.4. OkreSlenia

1.4.1. partia — okreslona liczba wyrobdéw o tej samej
nazwie, w jednakowych opakowaniach jednostkowych,
wyprodukowana przez ten sam zaktad produkcyjny,
oznaczona jedna datg produkcy i przedstawiona do jed-
norazowego odbioru.

1.4.2. opakowania jednostkowe — opakowanie zawie-
rajace bezposrednio porcje produktu (np. torebka,

pudetko, torba papierowa), powtarzajace si¢ jako czg¢s¢
partii.

1.4.3. opakowanie transportowe — opakowanic za-
wierajace okreslong liczbe opakowan jednostkowych
(np. pudio tekturowe, pakiet).

1.4.4. probka pierwotna — probka pobrana jednora-
zowo 7z jednego miejsca opakowania transportowego,
stanowigca jedno opakowanie jednostkowe lub okoto
250 g produktu luzem.

1.4.5. probka ogélna — probka utworzona przez po-
wszystkich probek pierwotnych pobranych
z jedne] partil.

1.4.6. srednia probka laboratoryjna — probka przy-
gotowana z probki ogdélne; w sposdb podany w niniej-
sze] normie, reprezentujgca jakos¢ towaru w okreslone]
partii, przeznaczona do badan organoleptyvcznych 1 fizy-
kochemicznych, przechowywana w sposob zapewniaja-
cy jej niezmiennosc.

1.4.7. probka do badan laboratoryjnych — probka wy-
dzielona ze sredniej probki laboratoryjnej przeznaczona
do bezposredniego badania cech jakosciowych pro-
duktu.

1.4.8. Pozostate okreslenia — wg PN-73/N-03009.

taczenie

2. POBIERANIE 1 PRZYGOTOWANIE PROBEK

2.1. Zasady ogdlne

2.1.1. Miejsce pobierania probek. Probki nalezy po-
biera¢ 1 sporzadza¢ w miejscu zabezpieczajacym pro-
dukt 1 sprzet przed wplywem warunkow atmosferycz-
nych w taki sposob, aby jako$¢ 1 sklad probek nie
ulegly zmianie.

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

2.1.3. Tozsamos¢ partii. Przed przystapieniem do po-
bicrania probek nalezy ustali¢c na podstawie oglgdzin
lub dokumentow tozsamos¢ partii zgodng z 1.4.1.

2.1.4. Stan opakowan transportowych przeznaczonych
do pobierania probek. Probki nalezy pobiera¢ tylko
7 oryginalnych 1 nie uszkodzonych opakowan.

2.1.5. Wyboér opakowan transportowych do pobierania
probek z partii powinien by¢ wykonany w sposob loso-
wy 1 metoda na slepo.

2.2. Pobieranie probek pierwotnych

2.2.1. Wybor opakowan do pobierania probek pierwot-
nych. 7 partii koncentratow ciast, deser6w, napojow
1 przypraw do ciast nalezy wybra¢ z réznych miejsc,
zaleznie od wielkoSci partii, liczbg opakowan transpor-
towych 1 jednostkowych wg tabl. 1 na str. 3.

2.2.2. Sposéb pobierania probek pierwotnych

2.2.2.1. Koncentraty ciast, deserow, napojow i przy-
praw do ciast w opakowaniach jednostkowych ponizej
500 g. Z kazdego pobranego wg 2.2.1 opakowania tran-
sportowego nalezy pobrac z réznych miejsc jednakowa
liczbe opakowan jednostkowych wg tabl. 1.

2.2.2.2. Koncentraty desero6w w opakowaniach jednost-
kowych 500 = 20000 g. Z kazdego wybranego wg 2.2.1
opakowania transportowego (torby) nalezy pobrac
zglebnikiem odpowiednig liczbe probek wg tabl. 1.
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Tablica 1. Opakowania do pobierania probek pierwotnych

Liczba opakowan | Liczba opakowan Ogdlna liczba probek pierwotnych, jakg nalezy pobra¢ z opakowan transportowyvch
transportowych | transportowych do N
-~ . . opakowania jednostkowe
W partil pobrama probek
sztuk sztuk do 10 g 1150 g 51100 g 101500 g 501 -+5000 g 5001 -+20000 g
do 5 2 10 3 3 3 2 1
6 — 10 3 15 3 5 3 2
I = 100 4 I8 10 6 5 4 3
101 = 150 6 21 12 7 6 5 4
281 =+ 500 7 24 14 ' 7 6 5
powyzep S00 7+ 1 24 + 1 14 + 1 8+ 1 7+ 1 6 + 1 5+ 1
2 kazdych nastgpnych rozpoczetveh 500 sziuk opakowan transportowych

Zgtebnik wprowadzac¢ do dna torby wzdtuz jednej prze-
katnej, a nastgpnie rowniez ukosnie wzdhuz drugiej
przekatnej. Probki nalezy razem zsypaé¢ 1 wymieszac
w celu uzyskania probki ogdlney.

2.3. Przygotowanie probek do badan

2.3.1. Probka do sprawdzenia jakosci opakowania
i znakowania opakowan jednostkowych i transportowych.
Probke do sprawdzania jakosct opakowania 1 znakowa-
nia stanowig wszystkic opakowania transportowe 1 opa-
kowania jednostkowe pobrane wg 2.2.1.

2.3.2. Probka do sprawdzania obecnosci szkodnikow
zywnosciowych, ich pozostatosci, oznaczania zawartosci
zanieczyszczen ferromagnetycznych, zanieczyszczen me-
chanicznych i oznaczania Sredniej zawartosci bakalii.
Probke¢ do sprawdzania obecnosci szkodnikow zywnos-
ciowych, ich pozostatosci zanieczyszczen ferromagnety-
cznych, mechanicznych 1 oznaczania Sredniej zawartosci
bakalii stanowig wszystkie opakowania jednostkowe
wydzielone z probek pierwotnych pobranych wg 2.2.1.

2.3.3. Probka do sprawdzania Sredniej masy netto.
Z partii produktu w opakowaniach jednostkowych do
500 g nalezy pobra¢ z prébki ogdlnej 10 opakowan
jednostkowych. Z partii produktu w opakowaniach jed-
nostkowych 501 =+ 20000 g z wybranych wg 2.2.1 opa-
kowan transportowych pobrac¢ co najmniej 3 opakowa-
nia jednostkowe.

2.3.4. Probka do badan organoleptycznych. Probke do
badan organoleptycznych stanowig co najmniej trzy
opakowania jednostkowe do 500 g, wydzielone z pro-
bek pierwotnych pobranych wg 2.2.1. W przypadku ko-
misyjnej oceny organoleptycznej liczbe opakowan jed-
nostkowych nalezy odpowiednio zwigkszyc.

Z partii produktu w opakowaniach jednostkowych
powyzej 500 g, z probki ogdlnej nalezy odwazy¢ odpo-
wiednig ilos¢ produktu potrzebna do sporzadzenia jed-
nej lub wigkszej ilosci porcji.

2.3.5. Przygotowanie Sredniej probki laboratoryjnej

2.3.5.1. Produkty sypkie (koncentraty ciast, deserow,
napojow i przypraw do ciast). Srednia probke laborato-
ryjng przygotowac z probki ogolnej. Probke ogdlng zsy-
pac¢ na gladkg 1 czysta powierzchnie, usypac stozek, roz-
plaszczy¢ go w warstwg o zarysie kwadratu i podzielié
dwiema listewkami wzdtuz przekgtnych na cztery troj-
katy, z ktérych dwa przeciwlegle odrzucié¢, a z pozo-
statych po przemieszaniu utworzy¢é warstwe jak po-
przednio. Czynno$¢ mieszania i pomniejszania nalezy

powtarza¢ kilkakrotnie, tak aby pozostata ilos¢ pro-
duktu zabezpieczata przygotowanie jednego, dwoch lub
trzech egzemplarzy $rednich probek laboratoryjnych.

2.3.5.2. Produkty w postaci ptynnej (aromaty). Sred-
nig probke laboratoryjng przygotowac z probki ogdlnej
wydzielajgc co najmniej 10 opakowan jednostkowych.
Z opakowan szklanych wyla¢ zawartos¢ ptynu do su-
chego naczynia i dobrze wymieszac.

2.3.5.3. Wielkos¢ sredniej probki laboratoryjnej dla
poszczegdlnych asortymentéw koncentratow wg tabl. 2.

Tablica 2. Wielko$¢ sSredniej probki laboratoryjnej

Wielko$¢ $redniej probki

Rodzaj produktu laboratoryjne)

[s]=]

Koncentraty ciast 1000
Koncentraty deserow 300
Koncentraty napojow 300
Przyprawy do ciast sypkie 200
Przyprawy do ciast w postaci ptynne] 100

W  przypadkach spornych nalezy przygotowac
3 egzemplarze $redniej probki laboratoryjnej, z ktorych
jedng otrzymuje odbiorca, druga producent, a trzecig
nalezy przekaza¢ do analizy rozjemczej.

2.3.5.4. Opakowanie i znakowanie Sredniej probki la-
boratoryjnej. Kazdg Srednig probke laboratoryjng naty-
chmiast po przygotowaniu nalezy umieSci¢ w szklanych
lub innych czystych, bezwonnych opakowaniach. Na
kazdym opakowaniu zawierajacym Srednig probke la-
boratoryjng oraz na etykiecie umieszczone] wewnatrz
opakowania nalezy umie$ci¢ co najmniej nast¢pujgce
dane:

— nazwg¢ produktu wg normy przedmiotowej,

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

— wielko$¢ partii 1 sposéb opakowania,

— dat¢ 1 miejsce pobrania prébek,

— nazwe¢ producenta.

W przypadku reklamacji, na etykiecie nalezy umies-
ci¢ dodatkowo:
— 1mi¢, nazwisko, znak pobierajgcego probke,
— nazwe¢ zleceniodawcy pobrania probki,
— odciski pieczgci uzytych do zabezpieczenia probek,
— podpisang deklaracj¢ o nastgpujacej tresci: ,,Prob-
............................... . (petna nazwa produktu) pobra-
no 1 przygotowano zgodnie z BN

...................................
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2.3.5.5. Protokét pobrania prébek. W przypadku re-
klamacji, po zakonczeniu czynnoS$ci pobrania probek
1 przygotowania $redniej probki laboratoryjnej, nalezy
sporzadzic w dwoéch egzemplarzach protokoét pobrania
probek i przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej.
Protokét powinien zawiera¢ dane wymienione w 2.3.5.4.
Jeden egzemplarz protokotu nalezy pozostawi¢ u do-
stawcy, a drugi powinien by¢ dostarczony odbiorcy.

2.3.5.6. Przesylanie probek. Probki powinny by¢
przesylane do badan natychmiast po ich pobraniu
1 przygotowaniu. Probki nalezy odpowiednio zabezpie-
czy¢ przed niekorzystnymi warunkami wplywajacymi
na zmiang¢ jakosci produktu.

3. METODY BADAN

3.1. Sprawdzanie opakowania i znakowania

3.1.1. Sprawdzanie jakos$ci opakowan transportowych.
Opakowania transportowe wydzielone wg 2.2.1 nalezy
poddac ocenie jakosciowej, sprawdzajac sposéb zabez-
pieczenia przed otwarciem, czytelno$¢ nadruku oraz
zgodnos¢ wykonania opakowania z wymaganiami obo-
wigzujacych norm przedmiotowych na te wyroby. Row-
noczesnie nalezy sprawdzi¢ zgodnos$¢ znakowania z wy-
maganiami obowigzujacej BN-72/8130-01. Nast¢pnie
przez ogledziny sprawdzi¢ stan i czysto$¢ opakowan.
W przypadku wyst¢powania oprzegdow moli, podacé licz-
be¢ porazonych opakowan jednostkowych.

3.1.2. Sprawdzanie jako$ci opakowan jednostkowych.
Probki pierwotne wydzielone wg 2.3.1 nalezy poddaé
ocenie Jakosciowej, sprawdzajac rodza] opakowania,
czystos¢, sposdb umieszczenia etykiety lub litografii na
opakowaniu oraz zgodno$¢ jej treSci z wymaganiami
norm przedmiotowych. W przypadku wystgpowania
oprzgdow moli podac liczbg porazonych opakowan.

3.2. Badania organcleptyczne

3.2.1. Waranki wykonywania badan. Badania organo-
leptyczne powinny by¢ wykonane w pomieszczeniu czys-
tym. bez obcych zapachow, tatwym do wietrzenia,
oswicilonym rozproszonym S$wiattem naturalnym lub
sztucznym, wyposazonym w odpowiedni sprzet i naczy-
nia.

W przypadku przeprowadzania komisyjnej oceny
organoleptycznej wyposazenie pomieszczen, sprzgt i wa-
runki przeprowadzania badan organoleptycznych powin-
ny odpowiada¢ wymaganiom wg PN-66/A-04020. Ba-
dania organoleptyczne powinien wykonywaé zespol
o sprawdzonej wg PN-65/A-04021 wrazliwosci sensory-
cznej w zakresie smaku i1 wechu. Komisyjna ocena
organoleptyczna obowigzuje przy analizach arbitrazo-
wych oraz przy konkursach jakosciowych.

3.2.2. Temperatura probek. Probki koncentratéw
ciast, deserow, napojow i dodatkéw do ciast przyrza-
dzone wg przepisu podanego na opakowaniu poddane
badaniom organoleptycznym powinny mie¢ temperatu-
r¢ odpowiednig dla danego rodzaju wyrobu.

3.2.3. Wykonywanie badan przed przyrzadzeniem préb-
ki. Probke produktu wydzielong wg 2.3.4 nalezy wysy-
pa¢ na gladka, czysta powierzchni¢ i poddaé¢ ogledzi-
nom, sprawdzajac: wyglad, barweg, zapach i konsysten-

’ -

cj¢ (klarownos$¢). Wyglad, barwe, konsystencje (klarow-
no$¢) okreslic wzrokowo w $wietle dziennym lub roz-
proszonym. Zapach — okresli¢ za pomocg wechu. Wy-
niki oceny okresli¢ stownie wg kryteriow jakosci poda-
nych w obowigzujacych normach przedmiotowych na te
produkty. W przypadku stwierdzenia odchylen od wy-
magan obowigzujgcych norm przedmiotowych okreshic
nalezy rodzaj zmian jakosciowych.

3.2.4. Wykonanie badan po przyrzadzeniu prébki

a) Koncentraty ciast. Oceng¢ organoleptyczng wyko-
na¢ w okresie nie dluzszym niz 24 h od chwili wypieku.
Badania powinny obejmowac okre$lenie barwy, zapa-
chu, smaku, struktury (konsystencji) oraz porowatosci.

Barwe okreslic wzrokowo w Swietle dziennym lub
rozproszonym.

Smak 1 zapach okresli¢ przez wachanie 1 smakowanie
mi¢kiszu wykrojonego ze Srodka pieczywa.

Wyglad (strukturg) okresli¢ przez ogledziny pieczywa
przekrojonego przez Srodek. Porowatos¢ okresli¢ przez
wykonanie badan wg 3.10.

Wyniki oceny organoleptyczne] okreslic stownie lub
wg pieciopunktowej skali ocen zgodnie z tabl. 3.

b) Koncentraty deserow. Ocen¢ organoleptyczng wy-
kona¢ po catkowitym ochtodzeniu produktu, a w przy-
padku galaretek, po catkowitym ich zzelowaniu w cza-
sie nie dluzszym niz przewiduje norma przedmiotowa
na te wyroby. Badania powinny obejmowac: okreslenie
barwy, zapachu, smaku, konsystencji 1 wygladu.

Barweg okreslic wzrokowo w Swietle dziennym lub
rozZproszonym.

Smak i1 zapach okresli¢ przez wachanie i smakowanie.

Konsystencj¢ okres$li¢ przez nacisk tyzeczka powierz-
chni deseru oraz probg krojenia.

Wyniki oceny organoleptycznej okresli¢ stownie lub
wg pigciopunktowej skali ocen wg tabl. 3 na str. 5.

c) Koncentraty napojow. Oceng¢ organoleptyczng wy-
kona¢ natychmiast po przygotowaniu napoju. Badania
powinny obejmowac:

okreslenie sity musowania (napoje z udzialem kwas-
nego weglanu sodu),

zapachu, smaku 1 klarownosci.

Sit¢ musowania okresli¢ wzrokowo przez obserwacj¢
intensywnosci  wydzielania pegcherzykéw dwutlenku
wegla.

Barwe 1 klarownos$¢ okreslic wzrokowo w S$wietle
dziennym lub rozproszonym.

Smak 1 zapach okres$li¢ przez wachanie 1 smakowanie.

Wyniki oceny organoleptycznej okreslic stownie lub
wg pigciopunktowej skali ocen wg tabl. 3.

d) Koncentraty przypraw do ciast (proszek do piecze-
nia, cukier wanilinowy aromaty w pyinie). Oceng orga-
noleptyczng przypraw wykonac¢ na podstawie wypieku
ciasta.

Ciasto przygotowaé w nastgpujacy sposob: 100 g ma-
ki pszennej wymiesza¢ z 65 g maki ziemniaczanej 16,5 g
proszku do pieczenia. 2 jaja utrze¢ z 80 g cukru '/;
kostki tluszczu (masto, margaryna). Sktadniki doktad-
nie wymiesza¢ i dodac¢ '/s szklanki mleka i odpowied-
nig 1los¢ cukru wanilinowego lub aromatu. Ciasto prze-
tozy¢ do foremki wysmarowanej tluszczem 1 piec
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Tablica 3. Punktowa skala ocen dla koncentratow ciast, deseréw, napojow i przypraw do ciast
Lp Wyrézniki Ocena punktowa
= jakosciowe
2 5 4 3 2 !

l Zapach petny, intensywny zhar- charakterystyczny  dla stabo  wyczu- wyczuwalny  za- WYTAZNnIe W \Ve/Zu-
monizowany. charakte- dancgo produktu walny pach obcy, nicpo- walny sapich
rvstyezny  dla  dancgo zadany obey.  niepozada-
produktu ny

2 Smak typowy. charakterysty- tvpowy. charaktervsty- mato mnten- wyczuwalny obcey WYVIaznie  wvezu
czny. pelny. zharmo- csny dla dancgo pro- sywny. niepel- smak walny obey smak.
nizowany duktu Nnv. nicco zmie- nicpozgdany

nony

3 Barwa charakterystyczna  dla nieznacznic odbiegaja- wyraznic odbicga- nictvpowa
danego produktu ca od wymagan normy odbicgajgca od | jaca od wymagan

wymagan nor- normy
, . . . . _ my s :

4 Konsystencja prawidlowa. zgodna 7 nicznacsnie odbiegagg- : wyraznie odbiega- nieprawidiowa

normg ca od wymagan normy 1aca od wymagan
NOrmy

5 Wyelad wlasciwy., zgodny 7 wy- NIC/NACZNIC ZMICniony /Mieniony WY TAZNIC Zmicnio- NICLY POW

maganiami norm\ ny
w Srednio nagrzanym pickarniku  (180°C) w ciggu b) co najmnicj 10 opakowan o masic netto 11 =+ 50 ¢

45 min.

Sif¢ aromatvzowania cukru wanilinowego lub aroma-
tow w plynie sprawdzi¢ dodajgc do ciasta odpowied-
nig 1los¢ tych przypraw przewidzianych do zaromaty-
zowania 0.5 kg crasta.

Oceng organoleptyczng ciasta wykonac¢ w czasie nie
dtuzszym niz 24 h od chwili wypieku.

Wyelad (strukturg ciasta), barwe okreshic wzrokowo
w Swietle dziennym.

Smak 1 zapach okresli¢ przez wachanie 1 smakowanie.

Wyniki oceny organoleptyczne) okreshé stownie wg
picciopunktowej skali ocen zgodnie 7 tabl. 3.

3.3.  Oznaczanie szkodnikow zywnosciowych i ich po-
zostatosci

3.3.1. Oznaczanie rozkruszkow. 7 probki pierwotne]
wydzielone) wg 2.3.2 odwazy¢ 100 g produktu 7z doklad-
noscig do 0.1 g 1 rozsypa¢ cienkg warstwg o grubosci
2 = 3 mm na szklanej plytce umieszczonej na czarnym
papierze. Rozsypany produkt doktadnic wygladzi¢ za
pomocqg plytki szklanej lub watka 1 lekko podgrzewac
na kuchence elektrycznej lub za pomocg lampy do tem-
peratury nieco wyzsze] od temperatury otoczenia. Obec-
nos¢ rozkruszkow sprawdzi¢ za pomocg lupy powigksza-
Jace] co najmniej 25-krotnie.

3.3.2. Oznaczanie pozostatosci szkodnikow. Probke
wydzielong wg 2.3.2 po oznaczeniu liczby rozkruszkow
wg 3.3.1 oglada¢ pod lupg powigkszajgca co najmnie]
25-krotnie, powoli przesypujac za pomocg topatki masg
produktu. Wybra¢ grudki produktu spowitego oprzeg-
dem oraz mnne pozostatosci szkodnikow, okresli¢ ich
charakter 1 pochodzenie.

3.4. Sprawdzanie Sredniej masy netto opakowan jed-
nostkowych

3.4.1. Wykonanie oznaczania. Probki wydzielone wg
2.3.3 w zaleznosci od masy netto opakowan jednostko-
wych zwazyc:

a) co najmniej 10 opakowan o masie netto do 10 g
z doktadnoscig do 0,01 g,

s dokladnoscig do 0.1 g,

¢) co najmnicj 10 opakowan o masie netto 51 <+ 100 ¢
7 doktadnoscig do 1 g,

d) co najymniej 10 opakowan o masic netto 101 =500 ¢
7z dokladnoscig do 5 g.

¢) co najmnie] 10 opakowan o masie netto S01 =
2000 g 7 dokladnoscig do 10 g.

f) co naymnie) 3 opakowania o masie netto 2001 =+
20000 g 7 dokladnoscia do 50 e.

Po zwazeniu, opakowania dokladnie oproznic z pro-
duktu 1 ponownie zwazyc

W przypadku produktéw w postact ptyvnnej (aromaty)
opakowania dodatkowo oczySci¢ za poinocyg mieszani-
ny alkoholu 1 benzenu lub alkoholu 1 eteru zmieszanych
w stosunku (1:1). doktadnic wysuszy¢ 1 zwazyc,

3.4.2. Obliczanie wyniku oznaczania. Srednia mase
netto opakowania jednostkowego (x;) wyrazong w gra-
mach obliczy¢ wg wzoru

a-b
Xy S (e (1)
.
w Ktorym:
a — masa produktu w opakowaniach, g,
b — masa pustych opakowan. g,
¢ — liczba opakowan jednostkowych.

3.5. Oznaczanie sSredniej zawartosci bakalii

3.5.1. Przyrzady

a) Waga techniczna.

b) Zlewka pojemnosci S00 c¢cm’.

3.5.2. Wykonanie oznaczania. Z 2 probek pierwot-
nych pobranych wg 2.3.2 wydzielic 2 opakowania jed-
nostkowe, zawarto$s¢ wysypac¢ do 2 wytarowanych zle-
wek pojemnosci S00 c¢cm® i zwazy¢. Nastepnie wybraé
pinceta bakalie, oczy$ci¢ pedzelkiem 1 zwazy¢ 7 doktad-
noscig do 0.1 g.

3.5.3. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ ba-
kalii (x2) wyrazong w procentach obliczy¢ wg wzoru

X3 100 (2)
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w ktorym:
a — masa bakali, g,
g — masa produktu fgcznie z bakaliami, g.

3.5.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyjac Srednig arytmetyczng wynikoéw z dwoch opako-
wan jednostkowych.

3.6. Sprawdzanie obecnoSci zanieczyszczen mechanicz-
nych. Ze Sredniej probki laboratoryjnej przygotowane;j
wg 2.3.5 odwazy¢ okoto 50 g produktu, rozsypac¢ na
gtadkie) czystej powierzchni 1 doktadnie obejrze¢ mie-
szajac lub rozgniatajac produkt za pomocg lopatki.
Zanieczyszczenia mechaniczne wybraé pincetg, przephu-
kac, wysuszy¢, ustali¢ ich charakter oraz pochodzenie.

3.7. Oznaczanie zawartosci i wielkosci czgstek zanie-
czyszczen ferromagnetycznych (czgstki metalicznego ze-
laza lub tlenki zelaza)

3.7.1. Zasada oznaczania polega na oddzieleniu mag-
nesem czastek zelaza lub tlenkow zelaza 1 wagowym
ustaleniu ich ilosci.

3.7.2. Aparatura i przyrzady

a) Magnez o ksztatcie podkowy o odlegtosct migdzy
biegunami okoto 35 mm oraz przekroju biegunéw oko-
to 5 cm? i sile przyciggania co najmniej 5 kG.

b) Papier milimetrowy.

c¢) Waga analityczna.

3.7.3. Wykonanie oznaczania. Z probki pierwotnej
wydzielonej wg 2.3.2 odwazy¢ 100 g produktu z doktad-
noscig do 0,1 g 1 rozsypac¢ cienkg warstwg o grubosci
0,5 ¢m na szklanej plytce lub czystym bialym papierze.
Na bieguny magnesu natozy¢ kapturki z cienkiej bibuty
papierowe] szczelnie przylegajace do powierzchni biegu-
now. Magnes prowadzi¢ po powierzchni produktu
w ten sposob, aby pokry¢ calg jego powierzchni¢ bruz-
dami, nie pozostawiajagc wolnego miejsca. Przyciggnigte
czgstki o wlasnosciach ferromagnetycznych zdjac ostroz-
nie z magnesu 1 przenie$¢ ilosciowo na wytarowany sg-
czek, przemy¢ gorgcg wodg 1 wysuszy¢. Nastgpnie sg-
czek roztozy< 1 za pomocs zaostrzonego drewienka roz-
sypa¢ zebrane czgstki na papicerze miiimetrowym. Wy-
miar liniowy czgstek okre$li¢ przy uzyciu lupy powigk-
szajgce] S0-krotnie. Podac liczbg czgstek, ktérych naj-
diuzsza oS przekracza 0,3 mm, a masa jednostkowa jest
wyzsza od 0.4 mg.

W przypadku, gdy najwigkszy wymiar liniowy poje-
dynczych czgstek nie przekroczy 0,3 mm nalezy je zwa-
zy¢ z doktadnoscig odczytu na skali wagi do 0,0002 g.

3.7.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ za-
nieczyszczen ferromagnetycznych (x3 wyrazong w
mg/kg produktu obliczy¢ wg wzoru

x3=(a->b) 10 (3)
w ktorym:
a — masa saczka z czgstkami ferromagnetycznymi,
mg,
b — masa sgczka, mg.

3.7.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjgc
srednig arytmetyczng masy czgstek ferromagnetycznych
z dwoch réwnoleglych oznaczan nie réznigcych si¢ mig-
dzy sobg wiecej niz 0,002 g.

3.8. Oznaczanie zawartosci wody

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

3.8.1.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowa¢ dla koncentratéw ciast 1 deserow.

3.8.1.2. Zasada metody polega na suszeniu probki
1 wagowym ustaleniu ubytkOéw w czasie suszenia.

3.8.1.3. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Suszarka elektryczna z termoregulacjg.

¢) Eksykator napelniony zelem krzemionkowym lub
chlorkiem wapniowym.

d) Szklane naczynka wagowe o S$rednicy nie mniej-
sze] niz 50 mm z doszlifowanymi przykrywkami.

3.8.1.4. Wykonanie oznaczania. Ze sredniej probki la-
boratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazyc¢ do uprzed-
nio wytarowanych naczynek okoto 5,0 g produktu
z dokladnoscig do 0,001 g (grubos$¢ warstwy suszonego
produktu nie powinna by¢ wigksza niz 0,5 cm). Naczyn-
ka z odwazkg wstawi¢ do suszarki uprzednio nagrzane]
do temperatury 105°C 1 suszy¢ 4 h, liczac od chwili
ustalenia temperatury. Nast¢pnie wyja¢ naczynka z su-
szarki, przenie$¢ do eksykatora, ochtodzi¢ do tempera-
tury otoczenia 1 zwazyc.

3.8.1.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ wo-
dy (x4) obliczy¢ w procentach wg wzoru

xe=—=5 . 100 (4)
b - a
w Kktorym:
a — masa naczynka pustego, g,
b — masa naczynka z produktem przed suszeniem, g,
¢ — masa naczynka z produktem po suszeniu, g.

3.8.1.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
srednig arytmetyczng wynikow dwodch réwnoleglych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0,2. Wynik po-
da¢ z doktadnosciag do 0,01%, zaokraglajac do drugiego
miejsca po przecinku wg PN-70/N-02120.

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

3.8.2.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy sto-
sowa¢ dla lodow w proszku i napojow herbacianych.
3.8.2.2. Aparatura i przyrzady — wg 3.8.1.3.

3.8.2.3. Wykonanie oznaczania. Ze $redniej probki la-
boratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ do
uprzednio wytarowanych naczynek okoto 5,0 g pro-
duktu z doktadnoscia do 0,001 g (grubos¢ warstwy su-
szonego produktu nie powinna by¢ wigksza niz 0,5 cm).
Naczynka z odwazkg wstawi¢ do suszarki uprzednio
nagrzanej do temperatury 105°C i suszy¢ 2 h, liczac od
chwili ustalenia temperatury. Nast¢pnie wyjac¢ naczynka
z suszarki, przenies¢ do eksykatora, ochtodzi¢ do tem-
peratury otoczenia 1 zwazyc.
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3.8.2.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ wo-
dy (xs) obliczy¢ w procentach wg wzoru

b - c &
x5 = ——— - 100 (5)
b - a
w ktorym:
a — masa naczynka pustego, g,
b — masa naczynka z produktem przed suszeniem, g,
¢ — masa naczynka z produktem po suszeniu, g.

3.8.2.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
srednig arytmetyczna wynikow dwoch rownoleglych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0.3. Wynik po-
da¢ 7z dokladnoscig do 0,01%.

3.8.3. Metoda suszenia w temperaturze 130°C przez
1 h (metoda techniczna)

3.8.3.1. Zakres stosowania metody. Mctodg nalezy sto-
sowac¢ dla koncentratow ciast.

3.8.3.2. Aparatura i przyrzady

a) Suszarka typu Fab-l.

b) Naczynka aluminiowe o srednicy 60 mm 1 wyso-
kosct 25 mm.

¢) Pozostale przyrzady wg 3.8.1.3.

3.8.3.3. Wykonanie oznaczania. Ze Sredniej probki la-
boratoryjnej przygotowane; wg 2.3.5 odwazy¢ do
uprzednio wytarowanych naczynek okoto 5,0 g produk-
tu z doktadnoscig do 0,001 g. Naczynka z odwazka
wstawi¢ do suszarki uprzednio nagrzanej do temperatu-
ry 130°C 1 suszy¢ 1 h, liczac od chwili ustalenia tempe-
ratury. Naczynka szklane z wysuszonym produktem
przenies¢ do eksykatora 1 po ochtodzeniu zwazyc.

Do wytarowanych naczynek aluminiowych odwazyc
10,0 g produktu z doktadnoscig do 0,01 g i suszy¢ w
temperaturze 130°C 1 h, liczgc czas od chwili ustalenia
si¢ temperatury.

3.8.3.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ wo-
dy (xe) obliczy¢ w procentach wg wzoru

Xg = 100 (6)

w ktorym:
masa naczynka pustego, g,
masa naczynka z produktem przed suszeniem, g,
masa naczynka z produktem po suszeniu, g.
Przy zastosowaniu suszarki typu Fab-1 zawartosc
wody w procentach odczyta¢ bezposrednio ze skali
wagl.
3.8.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
srednig arytmetyczng wynikow dwoch réownoleglych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0,3. Wynik po-
da¢ z doktadnoscia do 0,1%.

3.8.4. Metoda suszenia w suszarce prozniowej w tem-
peraturze 70°C do stalej masy

3.8.4.1. Zakres stosowania metody. Mctod¢ nalezy sto-
sowa¢ dla koncentratow z udzialem proszkow owoco-
wych.

3.8.4.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Waga analityczna.

b) Suszarka proézniowa o ciSnieniu roboczym nie
wyzszym niz 6670 Pa (50 mmHg) 1 temperaturze 70°C.

¢) Pompa prézniowa.

d) Eksykator wg 3.8.1.3..

e) Szklane naczynka wagowe wg 3.8.1.3.

f) Piasek oczyszczony chemicznie.

Przygotowanie piasku. Piasek morski lub rzeczny prze-
siac¢ przez sito o srednicy oczek 0.5 = 1,0 mm, nast¢pnie
zala¢ roztworem kwasu solnego (rozcienczonym woda
1:1) w takiej ilosci, aby piasek byt catkowicie zanurzo-
ny 1 gotowa¢ mieszajgc przez 0.5 h. Nast¢pnie zlac roz-
twor kwasu solnego znad piasku, doda¢ kwasu 1 po-
nownie gotowac 0.5 h. Czynnos¢ powtarzac tak dtugo,
az roztwor przestanie zabarwiac si¢ na kolor zotty. Na-
stgpnie piasek przemywac woda destylowang do zaniku
reakcji na chlorki (proba z azotanem srebra). Przemyty
I odsgczony na sicie piasek przenieS¢ do parownicy 1 su-
szy¢ w suszarce elektrycznej w ciggu 1,5 h w temperatu-
rze 160°C. Po ochtodzeniu w cksykatorze piasek prze-
chowywac¢ w stoju zamkni¢tym na szlif.

3.8.4.3. Wykonanie oznaczania. Z¢ Sredniej probki la-
boratoryjnej przygotowane] wg 2.3.5 odwazy¢ do wyta-
rowanych naczynek z piaskiem 1 prgcikiem szklanym
okoto 5,0 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g wy-
miesza¢ probke z piaskiem i1 suszy¢ w suszarce proznio-
wej w temperaturze 70°C do statej] masy. Po zreduko-
waniu prozni naczynka wyja¢ z suszarki, przenies¢ do
eksykatora 1 po ochtodzeniu do temperatury otoczenia
zwazyC. Suszenie uzna¢ za zakonczone, gdy roznica
mi¢dzy kolejnymi wazeniami nie przekracza 0,005 g.

3.8.4.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ wo-
dy (x7) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X1 = 100 (7)

b - a

w ktorym:

a — masa naczynka z piaskiem 1 pre¢cikiem szkla-
nym, g,

b — masa naczynka z piaskiem, pre¢cikiem szklanym
1 produktem przed suszeniem, g,

¢ — masa naczynka z piaskiem, pr¢cikiem szklanym

1 produktem po suszeniu, g.

3.8.4.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
$rednig arytmetyczng wynikow dwoch rownoleglych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz 0 0,2. Wynik po-
da¢ z doktadnoscig do 0,01%.

3.8.5. Metoda suszenia nad roztworem kwasu siarko-
wego

3.8.5.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowac dla produktow spulchniajgcych typu proszku
do pieczenia.

3.8.5.2. Aparatury i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Eksykator napelniony kwasem siarkowym (d =
= 1,84 g/cm’).

c) Szklane naczynka wagowe wg 3.8.1.3.

3.8.5.3. Wykonanie oznaczania. Ze¢ sredniej probki
laboratoryjne; przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ do
uprzednio wytarowanych naczynek okoto 3,0 = 5.0 g
produktu z doktadnoscig do 0.001 g.
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Naczynka z odwazka wstawi¢ do eksykatora napet-
nionego kwasem siarkowym 1 suszy¢ do stalej masy
w ciggu okoto 26 h. Nastepnie naczynka wyjac¢ z eksy-
katora 1 zwazyc.

3.8.5.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ wo-
dy (xg) obliczy¢ w procentach wg wzoru

b - ¢
xg = — - 100 (8)
b - a
w ktorym:
a — masa naczynka pustego, g,
b — masa naczynka z produktem przed suszeniem, g,
¢ — masa naczynka z produktem po suszeniu, g.

3.8.5.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
srednig arytmetyczng wynikow dwoch réwnoleglych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0,2. Wynik po-
da¢ z doktadnoscia do 0,01%.

3.8.6. Metoda destylacyjna

3.8.6.1. Zakres stosowania metody. Metodg nalezy sto-
sowac dla koncentratow przypraw korzennych w pro-
szku.

3.8.6.2. Zasada metody polega na ustaleniu obje¢tosci
wody w kalibrowanym odbieralniku przez destylacje
produktu z toluenem lub ksylenem.

3.8.6.3. Aparatura i przyrzady

a) Aparat do destylacji sktadajacy si¢ z nast¢puja-
cych czgsci potaczonych na szlif:

— kolba kulista o krotkiej
500 cm’,

— chtodnica zwrotna,

— nasadka destylacyjna zespolona z kalibrowanym
odbieralnikiem wmontowana miedzy kolbe i chtodnice.

b) Waga analityczna.

c) Laznia olejowa lub grzejnik elektryczny.

Przygotowanie aparatu. Aparat przemy¢ mieszaning
chromowa, tak aby zmmniejszy¢ do minimum przylega-
nie kropel wody do $cianek chiodnicy i odbieralnika.
Nastgpnie kilkakrotnic przemy¢é woda destylowana
1 przed uzyciem wysuszyc.

3.8.6.4. Odczynniki. Toluen lub ksylen uprzednio
przedestylowany i nasycony niewielka iloscig wody.

szyjce

3.8.6.5. Wykonanie oznaczania. Ze S$redniej probki
laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ okoto
20,0 g produktu z doktadnoscia do 0,001 g, przenies¢
tlosciowo do kolby kulistej pojemnosci 500 cm?, dodaé
okoto 75 cm?® toluenu i wymiesza¢. Kolbe podigczyé
do aparatu, uruchomi¢ chtodzenie i ogrzewac na tazni
prowadzgc destylacj¢ z szybkoscig skraplania 100 kro-
pel/min w ciggu 3 h. Po zakonczeniu destylacji wyla-
czy¢ ogrzewanie, chtodnice sptukac¢ kilkoma cm?® tolu-
enu, odbieralnik zanurzy¢ w wodzie o temperaturze po-
kojowej 1 po 15 min odczytac¢ objetos¢ wody (catkowite
wyklarowanie toluenu lub krylenu).

3.8.6.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ wo-
dy (xg) obliczy¢ w procentach wg wzoru
v

Xg = —— =
g

100 (9)

pojemnosci -

w ktoérym:

v — objetos¢ oddestylowanej wody, cm?,

g — masa probki, g.

3.8.6.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
$rednig arytmetyczng wynikdw co najmniej dwoch row-
noleglych oznaczan nie rdéznigcych si¢ wigce] niz
o 0,2 cm’. Wynik poda¢ z doktadnoscia do 0,1%.

3.9. Oznaczanie zawartoSci waniliny i etylowaniliny

3.9.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na miarecz-
kowaniu roztworem 0,IN NaOH wobec fenoloftaleiny
do zmiany barwy.

3.9.2. Przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Cylindry pomiarowe pojemnosci 25 cm’.

¢) Biureta pojemnosci 10 cm?.

d) Kolby stozkowe pojemnosci 100 cm?’.

3.9.3. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,IN.

b) Alkohol etylowy, 95-procentowy.

¢) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy
towy.

3.9.4. Wykonanie oznaczania. Ze Srcdniej probki la-
boratoryjne; przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ okotlo
10,0 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g, przeniesc¢
do kolby stozkowej i doda¢ 50 cm?® mieszaniny alkoho-
lowo-wodnej (25 ¢cm?® alkoholu etylowego i 25 ¢cm® wo-
dy, zoboj¢tni¢ roztworem 0,IN wodorotlenku sodowe-
go wobec fenoloftaleiny). Po catkowitym rozpuszczeniu
produktu w mieszaninie dodac¢ 3 krople fenoloftaleiny,
ponownie wymiesza¢ 1 miareczkowac roztworem wodo-
rotlenku sodowego do lekko rézowego zabarwienia.

3.9.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ wa-
niliny (x10) lub etylowaniliny (x ;) wyrazong w procen-
tach obliczy¢ wg wzorow:

I-procen-

a - 0,0152 - 100 .
X10 = (10)
b
a - 0,0166 - 100
X1 = (1)
b
w ktorych:

a — obje¢tos¢ 0,IN roztworu wodorotlenku so-
dowego zuzytego do miareczkowania,
cm?®,

b — masa produktu, g,

0.0152 — ilos¢ g waniliny odpowiadajgca 1 cm’
0,IN roztworu wodorotlenku sodowego,
0,0166 — 1los¢ g etylowaniliny odpowiadajaca

1 cm?® 0,1IN roztworu wodorotlenku sodo-
wego.

3.9.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
srednig arytmetyczng wynikdéw co najmniej dwoch row-
nolegtych oznaczan nie réznigcych si¢ wiecej niz o 0,02.
Wynik podac¢ z doktadnoscig do 0,01%.

3.10. Oznaczanie porowatosSci pieczywa

3.10.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na okres-
leniu objgtosci poroéw pieczywa.

3.10.2. Przyrzady i materiaty

a) Cylinder pomiarowy pojemnosci 50 cm?.

b) Szkietko zegarkowe.

¢) Olej jadalny.
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3.10.3. Wykonanie oznaczania. Z probki koncentratu
ciasta po wypieku 1 wykonaniu oceny organoleptycznej
wg 3.2.4 wykroi¢ z réznych miejsc co najmniej dwa
szesciany o boku 3 cm. Wykrojone szesciany przeniesc
na szkietko zegarkowe, podzieli¢ na kilka czg¢sci 1 kazdg
z nich ugnie$¢ w palcach na mate kuleczki. Do cylindra
pomiarowego ostroznie wla¢ po S$ciance 30 cm’ oleju
(olej nie powinien zawiera¢ pecherzykoéw powietrza).
Odczyta¢ goébrny menisk oleju 1 wrzuci¢ przygotowane
kuleczki migkiszu. Z réznicy poziomow oleju obliczy¢
objetos¢ migkiszu bez porow.

3.10.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Porowatos¢
pieczywa (x2) wyrazong w procentach obliczy¢ wg
WZzZOoru

a -
X 19 = 100 (12)
a
w Ktorym:
a — obj¢los¢ szescianu migkiszu z porami (27 cm?),
b — objgtos¢ migkiszu bez porow odczytana z roz-

nicy poziomu oleju, cm?’.

3.10.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
srednig arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch row-
noleglych oznaczan. Wynik poda¢ z dokladnoscig
do 1%.

3.11. Oznaczanie czasu zelowania

3.11.1. Zakres stosowania metody. Mctode¢ nalezy sto-
sowac dla koncentratow deserow typu kremozel 1 gala-
retek.

3.11.2. Przyrzady

a) Termostat z termoregulacjg.

b) Termometr.

3.11.3. Wykonanie oznaczania. Probke pierwotna wy-
dzielong wg 2.2.1 rozpusci¢ w gorgce] wodzie wg prze-
pisu podanego na opakowaniu i przela¢ do szklanego
naczynia (grubos¢ warstwy roztworu powinna wynosic
nie wigcej niz 5 cm). Ochlodzi¢ do temperatury 18°C,
utrzymujac stalg temperatur¢ w termostacie lub w na-
czyniu z woda 1 zmierzy¢ czas zelowania.

3.12. Oznaczanie zdolnosci aromatyzowania przypraw
do ciast '

3.12.1. Zakres stosowania metody. Metode¢ nalezy sto-
sowac¢ do sprawdzania zdolnosci aromatyzowania aro-
matéw w plynie, cukru wanilinowego itp.

3.12.2. Zasada metody polega na wypieku ciasta z do-
datkiem przypraw 1 sprawdzeniu jego wlasnosci smako-
wo-zapachowych.

3.12.3. Przyrzady. Piecyk elektryczny lub gazowy.

3.12.4. Wykonanie oznaczania. Z probki pierwotne]
wydzielonej) wg 2.2.1 pobra¢ odpowiednig ilos¢ przy-
praw przewidzianych do zaromatyzowania 0,5 kg ciasta
sporzgadzonego wg 3.2.4d). Ocen¢ organoleptyczna go-
towego ciasta przeprowadzi¢ w czasie nie dluzszym niz
24 h od wypieku.

3.13. Oznaczanie stopnia spienienia

3.13.1. Zakres stosowania metody. Metodg¢ nalezy sto-
sowa¢ dla koncentratow deserow o konsystencji pian-
kowe].

3.13.2. Zasada metody polega na okresleniu przyro-
stu objgtosci.

3.13.3. Sprzet. Znormalizowane naczynie (miseczka)
wykonane z metalu lub szkta o okreslonej masie i1 obje¢-
tosci.

3.13.4. Wykonanie oznaczania. Probke¢ pierwotng de-
seru wydzielong wg 2.2.1 przygotowac zgodnie z prze-
pisem podanym na opakowaniu.

Znormalizowane naczynko wg 3.13.3 napeini¢ dese-
rem w taki sposob, aby nie wprowadzi¢c dodatkowe)
objetosci powietrza. Z gornej powierzchni naczynka
zebra¢ nadmiar deseru za pomoca topatki. Naczynko
z produktem zwazy¢ na wadze techniczne) z doktadnos-
cig do 0,1 g.

3.13.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Pienistosc (x3)
obliczy¢ w procentach obj. wg wzoru

X13 = 100 (13)
a - b
w Ktoérym:
a — masa naczynka z produktem, g,
b — masa naczynka, g,
v — pojemnos¢ naczynka wyznaczona za pomocy

wody destylowanej, g.

3.13.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng co najmnie]
dwoch rownolegtych oznaczan nie rézniacych si¢ wigee]
niz 5%.

3.14. Oznaczanie kwasowosci ogolnej

3.14.1. Zasada oznaczania polega na zoboj¢tnieniu
wolnych kwasow roztworem 0,IN wodorotlenku sodo-
wego wobec fenoloftaleiny.

3.14.2. Przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Biureta pojemnosci 10 ¢cm’.

¢) Kolby stozkowe.

3.14.3. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy, roztwor 0,IN.

b) Fenoloftaleina cz.d.a, roztwor alkoholowy 2-pro-
centowy.

3.14.4. Wykonanie oznaczania. Ze¢ Sredniej probki la-
boratoryjne; przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ okolo
5.0 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g, przeniesc
iloSciowo do kolbki stozkowej, doda¢ 25 c¢cm’ wody
destylowanej, kilka kropel fenoloftaleiny, wymieszac,
pozostawi¢ na 3 min do catkowitego wydzielenia sig
CO, z probki. Nastgpnie miareczkowa¢ roztworem
0,IN wodorotlenku sodowego do zmiany barwy wskaz-
nika.

3.14.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Kwasowosc
(x14) wyrazong w ¢cm’® 0,1N wodorotlenku sodowego na
1 g produktu obliczy¢ wg wzoru

a

X14 = (14)
w ktorym:
a — objetos¢ roztworu 0,IN roztworu wodorotlenku
sodowego zuzytego do miareczkowania, cm?,
g — masa produktu, g.



10 BN-80/8133-03

Kwasowos¢ (x1s5) wyrazong w stopniach obliczy¢ wg
wzoru

a

g

X5 = - 100 (15)

Kwasowos¢ (x1¢) wyrazona w procentach w przelicze-
niu na kwas cytrynowy obliczy¢ wg wzoru

a 0,064 -N
X16 = - 100 (16)
g
w ktorych:
a — objetos¢ roztworu 0,IN roztworu wodoro-

tlenku sodowego zuzytego do miareczko-
wania, cm?,

g — masa produktu, g,
N — normalnos¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego,
0,064 — wspotczynnik przeliczeniowy na kwas cy-
trynowy.

3.14.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng dwoch réownoleglych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0,2. Wynik po-
da¢ z doktadnoscig do 0,01.

3.15. Oznaczanie wartosci pH

3.15.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na pomia-
rze roznicy potencjaléw pomi¢dzy dwoma okres§lonymi
elektrodami zanurzonymi w badanym roztworze.

3.15.2. Przyrzady

a) Pehametr ze skalg w jednostkach pH.

b) Elektrody: wskaznikowa — elektroda szklana,

odniesienia — elektroda kalomelowa
o stalym potencjale.

3.15.3. Odczynniki. Roztwor buforowy o znanym
pH.

3.15.4. Kalibrowanie pehametru. Naczynka pomiaro-
we napelni¢ roztworem buforowym o znanym pH, za-
nurzyc¢ elektrody. Po wigczeniu aparatu wskazéwka na
skali pH powinna wykaza¢ wartos¢ uzytego buforu.
W przypadku odchylen nalezy za pomoca przetacznika
kalibracyjnego nastawi¢ wskazowke dokladnie odpo-
wiadajaca pH roztworu buforowego. Przy kalibrowaniu
pehametru nalezy uzywac roztwér buforowy o pH zbli-
zonym do roztworu badanego.

3.15.5. Wykonanie oznaczania. Probke pierwotng wy-
dzielong wg 2.2.1 przyrzadzi¢ wg przepisu umieszczone-
go na opakowaniu, przela¢ do zlewki pojemnosci 50 cm’
1 zmierzy¢ pH roztworu, odczytujac wynik bezposrednio
na skali aparatu.

3.16. Oznaczanie zawartosci chlorku sodowego metoda
Mohra

3.16.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na miare-
czkowaniu wyciggu wodnego roztworem azotanu srebra
wobec chromianu potasowego jako wskaznika.

3.16.2. Przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Biureta pojemnosci 10 cm”.

¢) Kolby stozkowe pojemnosci 100 ¢cm?.

3.16.3. Odczynniki

a) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,1N.

b) Chromian potasowy cz., roztwor 10-procentowy.

3.16.4. Wykonanie oznaczania. Ze Sredniej probki la-
boratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ okoto
2,0 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g. Odwazkeg
przeniesé ilosciowo do kolbki, dodaé okoto 25 cm? wody
destylowanej, wymiesza¢, dodac¢ kilka kropli 10-procen-
towego roztworu chromianu potasowego 1 miareczko-
wac 0,1N roztworem azotanu srebra do ceglastego za-
barwienia.

3.16.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc¢
chlorku sodowego (x 17) obliczy¢ w procentach wg wzoru

- a - 0,00585 . 100 (17)
g
w ktorym:
a — objetos¢ roztworu 0,IN azotanu srebra
zuzytego do miareczkowania, cm?,
g — masa probki, g,

0,00585 — 1los¢ chlorku sodowego odpowiadajaca
1 cm? 0,IN roztworu azotanu srebra, g.

3.16.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
srednig arytmetyczng co najmniej dwoch rownoleglych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0,2. Wynik po-
da¢ z doktadnoscia do 0,1%.

3.17. Oznaczanie zawartosci witaminy C jako kwasu
L-askorbinowego

3.17.1. Oznaczanie zawartosci kwasu L-askorbinowego
metodg Tillmansa

3.17.1.1. Zasada metody. Metoda polega na redukcji
roztworu 2,6-dwuchlorofenoloindofenolu przez kwas
L-askorbinowy do bezbarwnego leukozwigzku.

3.17.1.2. Przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Mikrobiureta pojemnosci 5
odczytu do 0,01 cm>.

¢) Pipeta pojemnosci 5 i 10 cm?.

3.17.1.3. Odczynniki, roztwory i materiaty

a) Kwas szczawiowy cz., roztwoOr 2-procentowy.

b) Tiosiarczan sodowy cz., roztwor 0,01N.

c) Kwas siarkowy cz., roztwor 10-procentowy.

d) Jodek potasowy cz.d.a.

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

f) Kwasny weglan sodowy cz.

g) Aceton cz. lub chloroform cz.d.a.

h) Skrobia cz.d.a., roztwor l-procentowy.

1) Bibula do sgczenia.

3.17.1.4. Przygotowanie 0,001N roztworu 2,6-dwuchlo-
rofenoloindofenolu. Odwazyc¢ 0,250 g 2,6-dwuchlorofeno-
loindofenolu 1 0,050 g kwasnego wegglanu sodowego
z doktadnoscig do 0,001 g, rozpusci¢ w wodzie destylo-
wanej i dopetni¢ w kolbie do objetosci 1000 cm?. Za-
wartos¢ kolby doktadnie wymieszac 1 odstawi¢ w ciemne
miejsce na 24 h. Nastgpnie roztwoOr przesaczyC przez sa-
czek z bibuly do saczenia do suchej butelki z ciemnego
szkla. Roztwor przechowywaé¢ w lodowce w temperatu-
rze +5°C. Miano odczynnika sprawdza¢ co
14 dni.

cm?® z dokladnoscia
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3.17.1.5. Oznaczanie miana roztworu 2,6-dwuchlorofe-
noloindofenolu. Odwazy¢ 0,150 g jodku potasowego z do-
ktadnoscia do 0,001 g, przenies¢ ilosciowo do kolbki
stozkowej pojemnosci 200 cm® i rozpusci¢ w 20 cm’
Swiezo zagotowanej wody destylowanej. Nastepnie do-
da¢ 2 cm? roztworu kwasu siarkowego, 25 cm? roztworu
2,6-dwuchlorofenoloindofenolu, kolbke zamkng¢ 1 od-
stawi¢ w ciemne miejsce na 15 min. Wydzielony jod mia-
reczkowaé roztworem 0,0IN tiosiarczanu sodowego w
obecnosci skrobi. Wykonac¢ co najmniej trzy rownolegte
miareczkowania. Rownolegle nalezy przygotowac probg
odczynnikowa (zerowa) z roztworem jodku potasowego
przy uzyciu 25 cm?® wody destylowanej zamiast roztworu
2,6-dwuchlorofenoloindofenolu. W przypadku powsta-
nia niebieskiego zabarwienia w obecnosci skrobi, nalezy
wykona¢ miareczkowanie roztworem 0,01 N tiosiarczanu
sodowego.

Wspétczynnik miana roztworu 2,6-dwuchlorofenolo-
indofenolu obliczy¢ wg wzoru

F==2=9 1600 (18)
w ktorym:

a — objetos¢ 0,0IN roztworu tiosiarczanu sodowego
zuzytego do miareczkowania, cm?,

b — objetos¢ 2,6-dwuchlorofenoloindofenolu wzigta
do miareczkowania, cm?,

¢ — objetos¢ 0,0IN roztworu tiosiarczanu sodowego
zuzytego do miareczkowania proby odczynniko-
wej, cm®.

3.17.1.6. Wykonanie oznaczania. Ze Sredniej probki
laboratoryjnej przygotowane] wg 2.3.5 odwazy¢ okoto
2,0 g produktu z doktadnoscia do 0,001 g, przenies¢
ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm? roz-
tworu kwasu szczawiowego w ilosci 50 cm?, wymiesza¢
1 uzupetni¢ woda destylowana do kreski. Pobrac pipeta
5 <+ 10 cm? badanego roztworu do kolby stozkowej,
doda¢ 10 cm?® wody destylowanej i miareczkowaé roz-
tworem 2,6-dwuchlorofenoloindofenolu do wystapienia
lekko r6zowego zabarwienia, utrzymujgcego si¢ w ciggu
30 s. Wykonac¢ co najmniej trzy rownolegte miareczko-
wania pierwsze miareczkowanie potraktowac jako orien-
tacyjne.

Roztwory silnie zabarwione miareczkowa¢ w obecnos-
ci 5 cm? acetonu do zmiany jego zabarwienia (lekko
rozowe).

3.17.1.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢
kwasu L-askorbinowego (x1g) wyrazong w mg/100 g
produktu obliczy¢ wg wzoru

0,088 - £+ 100 - a

xXig = - 100 (19)
g b
w ktoérym:
a — objetos¢  2,6-dwuchlorofenoloindofenolu
zuzytego do miareczkowania, cm?,
b — objetos¢ badanego roztworu wzigta do mia-
reczkowania, cm?>,
g — masa produktu, g,

f — wspotczynnik miana roztworu 2,6-dwuchlo-
rofenoloindofenolu,
0,088 — ilos¢ kwasu L-askorbinowego odpowiada-

jaca 1 cm? 0,00IN roztworu 2.6-dwuchlo-
rofenoloindofenolu, mg.

3.17.1.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przy-
ja¢ srednig arytmetyczng co najmniej dwoch rownoleg-
tych oznaczan nie r6znigcych si¢ wigcej niz o 10%. Wy-
nik podac¢ z doktadnoscia do 0,01%.

3.17.2. Oznaczanie zawartoSci kwasu L-askorbinowego
(metoda jodometryczna)

3.17.2.1. Zakres stosowania metody. Metodg¢ nalezy
stosowac¢ dla koncentratéow deseréw silnie zabarwio-
nych (galaretki, kisiele, itp.).

3.17.2.2. Zasada metody polega na redukcji miano-
wanego roztworu jodu przez kwas L-askorbinowy1 wystg-
pieniu niebieskiego zabarwienia w obecnosci skrobi.

3.17.2.3. Przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Mikrobiureta pojemnosct 5

c¢) Pipeta pojemnosci 1, 10 i 20 cm?.

3.17.2.4. Odczynniki i roztwory

a) Jod cz.d.a., roztwor 0,0IN.

b) Kwas siarkowy, roztwor l6-procentowy.

¢) Skrobia cz.d.a., roztwdr l-procentowy.

3.17.2.5. Wykonanie oznaczania. Ze Sredniej probki
laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ do
kolbki 2,0 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g, do-
da¢ 20 cm? wody destylowane;j, 10 cm? kwasu siarkowe-
go, 1 cm? roztworu skrobi 1 wymiesza¢. Miareczkowac
0,0IN roztworem jodu do wystgpienia ciemnoniebies-
kiego zabarwienia.

3.17.2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc¢
kwasu L-askorbinowego (x19) obliczy¢ w mg/100 g pro-
duktu wg wzoru

C[I]3.

0,88 - a
X19 = - 100 (20)
g
w Ktorym:
a — objetos$¢ roztworu jodu zuzytego do miarecz-

kowania, cm?,
masa produktu, g,
ilo§¢ kwasu L-askorbinowego odpowiadajg-
ca 1 cm?® 0,0IN roztworu jodu, mg.
3.17.2.7. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyja¢ $rednig arytmetyczng co najmniej dwoch
rownoleglych oznaczan nie rézniacych si¢ wigce] niz
o 10%. Wynik poda¢ z doktadnoscia do 0,01%.
3.18. Oznaczanie zawartosci popiotu ogolnego
3.18.1. Zasada metody polega na spopieleniu probki
i wagowym okresleniu ilosci popiotu.
3.18.2. Aparatura i przyrzady
a) Piec (spopielacz) elektryczny z termoregulacjg.
b) Waga analityczna.
c) Grzejnik elektryczny.
d) Eksykator wg 3.8.1.3.
e) Tygle porcelanowe.
3.18.3. Przygotowanie tygli. Tygle doktadnie wymyc,
wyptuka¢ woda destylowana 1 wyprazy¢ w piecu elek-
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trycznym w temperaturze 600°C do state; masy. Na-
stepnie tygle wstawi¢ do eksykatora, ochtodzi¢ do tem-
peratury otoczenia 1 zwazy¢ z doktadnoscig do 0.001 g.
3.18.4. Wykonanie oznaczania. Zc¢ Sredniej probki la-
boratoryjnej przygotowane) wg 2.3.5 odwazy¢ do wyta-
rowanych tvgli okoto 2.0 ¢ produktu 7 dokladnosciy
do 0.001 g. Zawartosc tygh zwegli¢ na balkoniku otwar-
tego pieca elektrycznego lub na grzeniku elektrycznym,
Po zwegleniu tygle wstawi¢ do komory pieca 1 spopielac
do uzyskania jednolitej szare) barwy. Nastepnie tvgle
wyjac z pieca, przeniesé do cksyvkatora, ochtodzi¢ do
temperatury
0,001 g.
3.18.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ po-
piotu ogdlnego (x20) obliczvé w procentach wg wzoru

otoczenta 1 zwazve ¢ dokladnoscig do

X220 — 100 (21)
b - a
w ktorym:
a — masa tvgla pustego. g.
b — masa tyvgla 7z produktem. g.
¢ — masa tygla 7z popiolem. g.

3.18.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przvjgc
srednig arytmetyczng wynikow dwoch rownoleglyeh
oznaczan nie roznigeveh sig wigee) niz o 0,03, Wynik
podac¢ 7z doktadnoscia do 0.01%.

3.19. Oznaczanie zawartosci substancji mineralnych
nierozpuszczalnych w 10-procentowym HCI

3.19.1. Zasada metody polega na traktowaniu popio-
tu ogolnego 10-procentowym roztworem kwasu solne-
go, tlosSciowym oddzieleniu substancji mineralnych i wa-
gowym oznaczaniu ich ilosci.

3.19.2. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Picc (spopiclacz) wg 3.18.2.

b) Suszarka elektryezna 7 termorcgulacia.

¢) Laznia wodna 7 termoregulaciy.

d) Eksykator wg 3.81.3

¢) Lejki szklane o Srednicy okoto 5 ¢m.

t) Saczki ilosciowe do spalan.

3.19.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas
lub 4N.

b) Azotan srebra cz.d.a.. roztwor 10-procentowy.,

solny  cz.d.a.. roztwor  10-procentowy

3.19.4. Wykonanie oznaczania. Do tygla 7z popiolem
ogdlnym, otrzymanym wg 3.18.4 doda¢ S em?® kwasu
solnego 1 ogrzewaé na wrzgceej tazni wodne] przez
I5 min. Nastgpnie zawarto$¢ tygla przesgcezy¢ przez sg-
czek wypltukujac tlosciowo tyvgiel gorgca woda destylo-
wang do zaniku reakeji na chlorki (proba 7z azotanem
srebra). Przemyty osad wraz 7 sgczkiem przeniesé do po-
nownie wyzarzonego i1 wytarowanego tvgla, podsuszy¢
W suszarce, zweglac¢ na grzejniku elektryeznym, a na-
stgpnie wyzarzy¢ w piecu elektryeznym w ciggu | h,
Tygle wstawi¢ do cksykatora, ochtodzi¢ do temperatury
otoczenia 1 zwazy¢ 7z doktadnoscig do 0,001 g.

3.19.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc sub-

stancji mineralnych nierozpuszczalnych w 10-procento-
wym HCI (x21) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(’ —-—

100 (22)

- da

w ktorym:

a — masa tygla pustego, g.
b — masa tygla 7 produktem, g,
¢ — masa tygla 7z popiolem nierozpuszczalnym

w 10-procentowym HCI, g.

3.19.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
srednig arvimetvezng wynikow co naymnie) dwoch row-
nolegtych oznaczan nie roéznigeych sig wigeej niz o 0,05,
Wynik poda¢ z dokladnoscig do 0.01%.

3.20. Oznaczanie zawartosci dwutlenku wegla

3.20.1. Oznaczanie zawartosci dwutlenku wegla ogol-
nego

3.20.1.1. Zakres stosowania metody. Mctodg¢ nalezy
stosowac dla proszku do pieczenia.

3.20.1.2. Zasada metody polega
produktu w roztworze kwasu solnego lub siarkowego

na rozpuszczeniu

1 objetosciowym oznaczaniu wypartego nasyconego roz-
tworu solt kuchenne) 7z aparatu Tillmansa.

3.20.1.3. Przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Aparat Tillmansa.

¢) Cylinder pomiarowy pojemnosct 50 cm.

3.20.1.4. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy cz.d.a., roztwér nasycony.

b) Kwas solny lub siarkowy cz.d.a.. roztwor 25-pro-
centowy.,

3.20.1.5. Wykonanie oznaczania. Do dolnej czg¢sci apa-
ratu Tillmansa doda¢ 50 cm’ roztworu kwasu solnego lub
starkowego. do gornej czesci aparatu wla¢ nasycony roz-
twor soli kuchennej w takiej ilosci, aby poziom cieczy
snajdowat sig na wysokosci 3 em ponizejzakonczenia rur-
ki wewngtrzne). Z probki pierwotnej wydzieloney wg 2.2.1
odwazy¢ w czotenku aparatu okoto 0.5 g produktu z do-
kladnoscig do 0.001 g. Czolenko 7z odwazkag wsunag¢ do
aparatu, sprawdzi¢ szczelnose wszystkich szlifow 1 otwo-
rzy¢ kurek w celu wyréwnania cisnienia, odczekac az roz-
twor przestanie wycickac¢ do podstawionej zlewki. Po za-
mkni¢ciu kurka obrocic czotenko o 180° (wysypany pro-
dukt rozpuszcza si¢ w roztworze kwasu), otworzy¢ kurek
1 podstawi¢ cylinder pomiarowy. Przy powolnym wyply-
wie roztworu (krople) zamkng¢ kurek 1 lekko poruszac
aparat ruchem kotowym trzyvmajac za szht cz¢sci srodko-
wep aparatu (nie chwyta¢ za gorng lub dolng czes¢ apara-
tu). Czynnos¢ mieszania powtarzac tak dlugo, az z kurka
wyplyng zaledwie 2 krople. Dalsze poruszanie aparatem
jest niccelowe. Objetosc roztworu solt kuchenne) wypar-
tej 7z aparatu odczyta¢ z cylindra.

3.20.1.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
CO» ogodlnego (x22) wyrazong w gramach, odpowiada-

jaca opakowaniu jednostkowemu obliczy¢é wg wzoru

a 0001977 -d
g

(23)

w ktorym:
a — obj¢tos¢ roztworu soli kuchennej wyparta z apa-
ratu Tillmansa, cm?,
d — masa opakowania jednostkowego, g,



BN-80/8133-03 13

g — masa produktu, g,
0,001977 — ilo$¢ CO;odpowiadajaca 1 cm? nasyco-
nego roztworu soli kuchennej, g.

3.20.1.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmniej dwoch
rownolegtych oznaczan. Wynik poda¢ z dokladnoscig
do 0,01%.

3.20.2. Oznaczanie zawartosci dwutlenku wegla nie-
czynnego

3.20.2.1. Przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Aparat Tillmansa.

¢) Suszarka elektryczna z termoregulacjg.
d) Ltaznia wodna z termoregulacjg.

e) Grzejnik elektryczny.

f) Cylinder pomiarowy pojemnosci 10 1 25 cm”.

3.20.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a, roztwor l0-procentowy.

b) Chlorek sodowy cz.d.a., roztwor nasycony.

c) Kwas solny lub siarkowy cz.d.a., roztwor 25-pro-
centowy.

3.20.2.3. Wykonanie oznaczania. Z probki pierwotne)
wydzieloney wg 2.2.1 odwazy¢ na szkietku zegarkowym
okoto 0.5 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g, prze-
nies¢ tlosciowo do parowniczki porcelanowej 1 dodac
50 cm?® wody destylowanej. Parowniczke umiesci¢ na
grzejniku elektrycznym 1 ostroznie ogrzewac, a nast¢p-
nie doprowadzi¢ do wrzenia w ciggu 15 min. Nast¢pnie
parowniczke¢ umiesci¢ na tazni wodnej 1 odparowac do
sucha. Pozostatos¢ w parowniczce zala¢ S cm? roztworu
amoniaku, ponownie odparowac¢ do sucha 1 suszy¢ w
suszarce w ciggu 30 min w temperaturze 120°C. Nastgp-
niec do parowniczki z sucha pozostatoscia dodac
25 ¢cm?® wody destylowanej i iloéciowo przeniesé¢ do dol-
nej czg¢sci aparatu Tillmansa. Czoétenko aparatu napet-
ni¢ roztworem kwasu solnego lub siarkowego 1 ostroz-
nie wsung¢ do aparatu. Sprawdzi¢ szczelnos¢ szlifow,
otworzy¢ kurek w celu wyréwnania ci$nienia 1 odcze-
ka¢, az roztwor przestanie wycieka¢ do podstawione)
zlewki. Po zamknigciu kurka obroci¢ czotenko o 180°,
otworzy¢ kurek 1 podstawi¢ cylinder pomiarowy. Dalej
postgpowac z aparatem jak w 3.20.1.5. Objetos¢ roz-
tworu soli kuchennej wyparte) z aparatu odczytac¢ z cy-
lindra.

3.20.2.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
CO; nieczynnego (x23) wyrazong w gramach, odpowia-
dajaca opakowaniu jednostkowemu obliczy¢ wg wzoru

ay-0,001977 -d

X23 = (24)

g

Zawartos¢ CO ; nieczynnego (x24) w przeliczeniu na
NaHCO3; wyrazong w gramach, odpowiadajaca opako-
waniu jednostkowemu obliczy¢ wg wzoru

a-0,001977 -d
4

X24 = - 1.909 (25)

Zawartos¢ CO czynnego (x25) wyrazong w gramach,
odpowiadajgca opakowaniu jednostkowemu obliczy¢
wg wzoru

a-0,001977 -d a;-0,001977 - d
X25 = -

g g

(26)

w ktorych:

a — obj¢tos¢ nasyconego roztworu soli ku-
chennej wyparta z aparatu Tillmansa,
cm?® (wg oznaczania 3.20.1.5.),

a1 — objetos¢ nasyconego roztworu soli ku-
chennej wyparta z aparatu Tillmansa,
cm’ (wg oznaczania 3.20.2.3),

d — masa opakowania jednostkowego, g,

g — masa produktu, g,

0,001977 — ilos¢ CO, odpowiadajgca 1 cm? nasyco-
nego roztworu soli kuchennej, g,
1.909 — przelicznik na NaHCO .
3.20.2.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyjac¢ srednig arytmetyczng co najmniej dwoch
rownoleglych oznaczan. Wynik poda¢ z doktadnoscig

'do 0,1 g.

3.21. Oznaczanie olejkow eterycznych

3.21.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy sto-
sowa¢ dla koncentratow przypraw korzennych.

3.21.2. Zasada metody polega na destylacji probki
z ksylenem w aparacie Derynga 1 oddzieleniu olejkow
w kalibrowanym odbieralniku.

3.21.3. Aparaty, przyrzady i materialy

a) Waga analityczna.

b) Aparat Derynga.

¢) Kolba kulista pojemnosci 500 c¢cm?.

d) Grzejnik elektryczny.

e) Pumeks lub porcelanka.

f) Pipeta pojemno$ci 1 c¢m?,

3.21.4. Odczynniki. M-ksylen cz.d.a.

3.21.5. Wykonanie oznaczania. Ze $redniej probki la-
boratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ okoto
20,0 g produktu z dokfadnoscig do 0,001 g. Odwazke
przenie$¢ ilosciowo do kolby, dodac 250 cm? wody de-
stylowanej, 0,3 cm? ksylenu i porcelanke, dokladnie wy-
mieszaé¢. Kolbe podtaczy¢ do aparatu, nastgpnie odbie-
ralnik napelni¢ wodg destylowang, wilaczy¢ chlodzenie
i prowadzi¢ destylacj¢ w ciggu 3 h, liczac od momentu
wrzenia zawartosci kolby. Po zakonczeniu destylacji
wylgczyc chtodzenie, sprowadzi¢ warstwgksylenowo-olej-
kowa do kalibrowanego odbieralnika 1 po 30 min od-
czyta¢ objetos¢ olejku, odejmujac 0,27 cm? (objetosé
dodanego ksylenu).

3.21.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc¢ olej-
kow eterycznych (x26) wyrazonag w procentach obj. w
przeliczeniu na suchg mas¢ produktu obliczy¢ wg wzoru

a - 10000
X596 = (27)
g (100 - W)
w ktorym:
a — objetosé olejku, cm?,

g — masa probki, g,
W — wilgotnos¢ produktu, %.
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3.21.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
srednig arytmetyczng wynikow co najmnie] dwoch row-
nolegtych oznaczan nie roznigecych sig¢ migdzy sobg
o 0.2 cm’.

3.22. Oznaczanie zawartosci cukrow metodg Lane-
-Eynona

3.22.1. Oznaczanie zawartoSci cukrow bezposrednio
redukujacych (glukoza)

3.22.1.1. Zasada metody polega na redukcji znane)
tlosct miedzianu sodowo-potasowego do tlenku mie-
dziawego za pomocg badancgo roztworu cukru.

3.22.1.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Grzejnik elektryczny z siatkg azbestowa.

) Laznia wodna 7z termorcgulacjy.
) Biureta z bocznym kranem pojemnosci S0 c¢cm®.

- O

C

e) Eksykator wg 3.8.1.3.

f) Kolby pomiarowe pojemnosci 250 c¢m’.

g) Kolby stozkowe pojemnosci 250 < 300 cm”.
h) Pipety pojemnosci 1. 5, 10, 25 i 50 cm”.

3.22.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor Carreza 1. 15-procentowy roztwor zela-
zocyjanku potasowego (K 4Fe(CN)g 3H ), cz.d.a.

b) Roztwor Carreza I1: 30-procentowy roztwor siar-
czanu cynkowego (ZnSO4 - 7H;0), cz.d.a.

¢) Roztwor Fehlinga 1: odwazy¢ 69,280 g siarczanu
miedziowego (CuSOy4 - SH>0), cz.d.a. 1 rozpusci¢ woda
destylowang w  kolbie  pomiarowej  pojemnosci
1000 cm?.

d) Roztwoér Fehlinga I1: 346,0 g winianu sodowo-po-
tasowego (NaKC4H 404 - 4H0), cz.d.a. rozpusci¢
w okoto 700 cm? wody destylowanej, 100,0 ¢ wodoro-
tlenku sodowego (NaOH cz.d.a.). rozpusci¢ w okoto
200 cm? wody destylowanej. Roztwory przeniesc ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ¢cm?. do-
petni¢ woda destylowang do kreski 1 wymieszac.

e) Kwas solny cz.d.a, (d = 1,19 g/cm?).

t) Tiosiarczan sodowy, cz.d.a., roztwor 0,1IN.

g) Bl¢kit mietylenowy c¢z.. roztwdr I-procentowy.

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

1) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 20-procen-
towy.

J) Jodek potasowy cz.d.a.. roztwor 10-procentowy.

k) Oranz metylowy, roztwor 0,1-procentowy.

I) Skrobia rozpuszczalna cz.d.a., roztwor l-procen-
towy.

) Sacharoza cz.d.a.

3.22.1.4. Sprawdzanie roztworéw Fehlinga

Sprawdzanie roztworu Fehlinga I. Do kolby stozkowej
pojemnosci 200 cm?® odmierzyé pipeta S cm? Fehlinga I,
doda¢ 50 cm?® wody destylowanej, 1 cm? roztworu kwa-
su siarkowego, 20 c¢cm’ roztworu jodku potasowego
I miareczkowac 0,IN roztworem tiosiarczanu sodowego
wobec kilku kropli skrobi do zaniku barwy niebieskiej.
1 cm?® 01N roztworu tiosiarczanu sodowego odpowiada
24,968 mg siarczanu miedziowego.

Scisle okreslona zawarto$¢ siarczanu miedziowego
w roztworze Fehlinga I warunkuje prawidlowo$¢ wyni-
kow oznaczania.

Sprawdzanie roztworow Fehlinga 1i Il (5 + 5). Na wa-
dze analitycznej odwazyé 0,6045 g sacharozy z doklad-
noscig do 0,001 g uprzednio wysuszonej w ciggu 3 dni
w eksykatorze. Odwazke przenie$¢ ilosciowo do kolby
pojemnosci 250 ¢cm? i rozpusci¢ w wodzie destylowanej
do objetosci 75 em?, dodaé¢ 5 em? kwasu solnego i prze-
prowadzi¢ inwersj¢. Kolb¢ umiesci¢ w goracej tazni
wodnej, wstawi¢ termometr 1 ogrzewa¢ w temperaturze
68 = 70°C przez 5 min. Nast¢pnie kolbg 7z zawartoScig
szybko ochtodzi¢ strumieniem zimnej wody do tempe-
ratury 20°C 1 wyja¢ termometr poplukujgc go wodag
destylowana. Roztwor zobojetni¢c wodorotlenkiem so-
dowym wobec kilku kropli oranzu metylowego, dopel-
ni¢ wodg destylowang do kreski 1 wymieszac. Przygoto-
wanym roztworem wzorcowym cukrow inwertowanych
napetnic biuretg. Do kolby stozkowe) odmierzy¢ pipetg
po S ¢cm?® roztworéw Fehlinga 1 i I, doda¢ z biurety
19 ¢cm?® roztworu wzorcowego 1 ogrza¢ do wrzenia
utrzymujgc w stanie fagodnego wrzenia 2 min. Nastep-
nie dodac¢ 2 krople bigkitu metylenowego 1 utrzymujgc
w stanie fagodnego wrzenia miareczkowacé roztworem
wzorcowym do zaniku barwy niebieskie] 1 wystapienia
ciemnoceglastego zabarwienia (préba  orientacyjna).
Nast¢pnie do drugiej kolby stozkowe] zawierajgce) po
S ¢cm? roztworéow Fehlinga 1 i II doda¢ z biurety roz-
tworu wzorcowego cukrow w ilo$ci o 0.5 cm?® mniejszej
od ustalonej w probie orientacyjne). Zawartos¢ kolby
ogrza¢ do wrzenia, gotowa¢ 2 min, a nast¢pnie dodad
2 krople bigkitu metylenowego utrzymujgc w stanie ta-
godnego wrzenia, miareczkowac roztworem WwzoOrco-
wym cukrow do zaniku barwy niebieskiej 1 wystgpienia
ciemnoceglastego zabarwienia.

Jezeli do zmiareczkowania roztworow Fehlinga 11 11
zuzyto mniej lub wiecej niz 20 cm? roztworu wzorco-
wego cukrow, nalezy obliczy¢ poprawke K wg wzoru

20
K = (28)
n

w ktorym n — obj¢toS¢ wzorcowego roztworus cukrow
inwertowanych zuzytego do miareczko-
wania plynéw Fehlinga 1 1 II (5 + 95)
cm?,

Wielkos¢ poprawki powinna si¢ mie$ci¢ w granicach
09 = 1,1. Przez wartos¢ K nalezy pomnozy¢ kazdora-
zowo liczbe cm? badanego roztworu cukru zuzyta do
miareczkowania roztworow Fehlinga 1 1 II (5 + 95).

3.22.1.5. Przygotowanie roztworu podstawowego. Ze
sredniej probki laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5
odwazy¢ w zlewce okoto 10,0 g produktu z doktadnos-
cia do 0,001 g (w przypadku lodow w proszku nalezy
zastosowac nawazke okolo 2,0 g), dodac¢ 25 cm’® wody
destylowanej, ogrza¢ do temperatury 60°C mieszajgc pre-
cikiem szklanym do catkowitego rozpuszczenia si¢ pro-
duktu (przy produktach zawierajacych skrobi¢ nalezy
ogrzewac¢ do temperatury 30°C). Nastgpnie zawartosc
zlewk1 ochtodzi¢, przenies¢ ilosciowo do kolby pomia-
rowej pojemnosci 250 ¢cm?, przeprowadzi¢ odbiatczanie
dodajac po 7 ¢cm?® roztworéw Carreza 1 i 1I (najpierw
dodac roztwor Carreza I, a po 5 min roztwor Carreza 1),
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dopelni¢ wodg destylowana do kreski, wymiesza¢ 1 po
15 min roztwor przesgczy¢ przez fatldowany sgczek do
suchej kolby stozkowe).

3.22.1.6. WyKkonanie oznaczania. Klarownym roztwo-
rem podstawowym napelni¢ biuret¢. Do kolby stozko-
we] odmierzy¢ pipetg po S cm? roztworow Fehlinga 1
i II, doda¢ 15 cm? roztworu podstawowego z biurety
1 ogrza¢ do wrzenia, utrzymujac w stanie tagodnego
wrzenia 2 min. Nast¢gpnie dodac 2 krople bigkitu mety-
lenowego 1 utrzymujac zawartos¢ kolby w stanie tagod-
nego wrzenia miareczkowac¢ roztworem podstawowym
do zaniku barwy niebieskiej 1 wystgpienia ciemnoceglas-
tego zabarwienia (proba orientacyjna). Nastgpnie do
drugiej kolby stozkowej zawierajacej po S cm? roztwo-
row Fehlinga I 1 1l doda¢ z biurety roztworu podsta-
wowego w ilosci 0 0,5 cm? mniejszej od ustalonej w pro-
bie orientacyjnej. Zawartos¢ kolby ogrza¢ do wrzenia,
gotowac 2 min, a nast¢pnic dodac 2 krople bl¢kitu me-
tylenowego, utrzymujac w stanie tagodnego wrzenia,
miareczkowac¢ roztworem podstawowym do zaniku bar-
wy niebieskiej 1 wystapienia ciecmnoceglastego zabarwie-
nia.

3.22.1.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc¢
cukrow bezposrednio redukujgcych (glukoza) (x27) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

Il 100 (29)
.x = —
e b - 1000
w ktorym:
a — zawartos¢ cukrow bezposrednio redukujgcych

odczytana z tabl. 4, odpowiadajaca ilosci cm?

badanego roztworu zuzytego do miareczkowa-

nia, mg,

b — objgtos¢ badanego roztworu podstawowego zu-
zytego do miareczkowania, cm®,

g — masa probki, g.

Tablica 4. Obliczanie ilosci cukrow metody Lane-Eynona

Obje¢tos¢ roztworu o
. ) . Cukier mmwerto-
zuzytego do miarecz- Glukoza

. wany

kowania :
cm? mg mg

15 491 50.5

16 492 50.6

17 49 3 50,7

18 49 3 50.8

19 49 4 50.8

20 495 50,9

21 495 51,0

22 49.6 51.0

23 497 51.1

24 49 8 51,2

25 49 .8 51,2

26 499 51.3

27 499 51.4

28 50.0 51.4

29 50,0 51.5

30 50,1 51,5

31 50,2 51,6

32 50,2 51.6

33 50.3 51.7

34 50,3 51,7

cd. tabl. 4
Qb_igl()§é I.ON\_M)”I ; Cukier mwerto-
zuzytego do miarecz- Glukoza
kowania Hans
cm’ mg mg
35 504 S8
36 50.4 SIR
37 50,5 519
38 50.5 51.9
39 50.6 52.0
40 50.6 52.0
41 50.7 §2.1
42 50.7 52.]
43 50.8 52.2
44 50.8 52,2
45 50.9 523
46 50.9 52,3
47 51.0 524
4% 51.0 524
49 S51.0 52.5
50 51.1 52.8

3.22.1.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wvnik przy-
jac Srednig arytmetyczng wynikow dwoch rownoleglveh
oznaczan nie rézniacych si¢ wiceej niz o 0.3 em?. Wy-
nik poda¢ z dokladnoscia do 0,01%.

3.22.2. Oznaczanie zawartosci cukrow inwertowanych
(ogotem)

3.22.2.1. Zakres stosowania metody. Mctode¢ nalezy
stosowac¢ do oznaczania cukrow inwertowanych (ogo-
tem) 1 sacharozy w koncentratach ciast, deserach, na-
pojach, kremach do tortow itp., w ktorych zawartosc
cukrow waha si¢- w granicach 27 <+ 849.

3.22.2.2. Zasada metody polega na mwersji dwucu-
krow na cukry proste 1 redukcjt znanej tlosct miedziowi-
nianu sodowo-potasowego do tlenku miedziawego za
pomocg badanego roztworu cukiu.

3.22.2.3. Aparatura i przyrzady — wg 3.22.1.2.

3.22.2.4. Odczynniki i roztwory — wg 3.22.1.3.

3.22.2.5. Sprawdzanie roztworow Fehlinga I'i Il — wg
3.22.1.4.

3.22.2.6. Przygotowanie roztworu  podstawowego
i przeprowadzanie inwersji. Ze¢ $Sredniej probki laborato-
ryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ w zlewce okoto
4.0 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g, dodac 25 c¢m :
wody destylowanej 1 dalej postgpowac¢ wg 3.22.1.5. Do
kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm?® odmierzy¢ pipe-
ta 50 cm? roztworu podstawowego, dodaé¢ 5 cm” kwasu
solnego 1 przeprowadzi¢ inwersje. Do kolby z roztwo-

)=}

rem podstawowym 1 kwasem solnym wstawi¢ termo-
metr, kolbe umiesci¢ w goracej tazni wodnej 1 ogrzewac
w temperaturze 68 = 70°C przez 5 min. Nastgpnie za-
warto$¢ kolby szybko ochtodzi¢ do temperatury 20°C.
roztwor zobojetni¢c wodorotlenkiem sodowym wobec
kilku kropli oranzu metylowego, wyja¢ termometr, po-
pluka¢ go wodg destylowang, dopetni¢ do kreski, wy-
miesza¢ 1 przesgczyc.

W przypadku oznaczania cukrow inwertowanych w
lodach w proszku nalezy do kolby pomiarowe] pojem-
nosci 100 cm? pobraé¢ 50 cm? roztworu podstawowego
przygotowanego wg 3.22.1.5, dodac¢ 5 cm® kwasu sol-
nego 1 przeprowadzi¢ inwersjg.
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3.22.2.7. Wykonanie oznaczania. Klarownym roztwo-
rem cukrow inwertowanych napetni¢ biuret¢. Do kolby
stozkowe] pipeta po S cm’ roztworow
Fehlinga 1 1 Il 1 dalej postgpowaé wg 3.22.1.6.

3.22.2.8. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
cukrow inwertowanych ogdlem (x2g) obliczye w procen-

odmierzyc

tach wg wzoru

ap - 250 - v
Xag — - 100
g 50 ¢ - 1000

(30)

w ktorym:

a) — zawartos¢ cukrow imwertowanvch odczytana
7 tabl. 4. odpowiadajgca ilosci em’? badancgo
roztworu zuzytego do miarcczkowania, mg,

¢ — objetos¢ badanego roztworu zuzvtego do mia-
reczkowania, c¢cm”.

g — masa probki, g.

v — objetosé¢ kolby pomiarowej. c¢cm’.

3.22.2.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przv-
jac srednig arytmetyezng wynikow dwoch rownoleglyeh
oznaczan nic roznigeych si¢ wiceej niz o 0.2 ecm®. Wy-
nik poda¢ z doktadnoScig do 0.01%.

3.22.3. Obliczanie zawartoSci sacharozy w lodach
w proszku. Zawartos¢ sacharozy w lodach w proszku
(x20) obliczy¢ 7 roznicy zawartosci cukrow imwertowa-
nych (ogotem) 1 cukrow bezposrednio redukujgcych
przy zastosowaniu wspolczyvnnika 095,

X29 = (x28 = x27) - 095 (31)

w ktorej:

X27 — zawartos¢ cukrow bezposrednio redukujg-
cvch oznaczonych wg 3.22.1,

X28 — zawartos¢ cukrow inwertowanych (ogdtem)
oznaczonych wg 3.22.2,

095 — wspodlczynnik przeliczeniowy na sacharoze.

3.23. Oznaczanie zawartosci cukrow metoda Schoorla-
-Regenbogena

3.23.1. Oznaczanie zawartosci cukrow bezposrednio
redukujacych (glukoza)

3.23.1.1. Zasada metody polega na redukceji starczanu
miedziowego do siarczanu miedziawego. 1 odmiarecs-
kowaniu nadmiaru 0.IN tiosiarczanem sodowym.

3.23.1.2. Aparatura i przyrzady — wg 3.22.1.2.

3.23.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a.. roztwor 25-procentowy.

b) Jodek potasowy cz.d.a.. roztwor 20-procentowy
(Swiezo przyrzadzony).

¢) Pozostale odczvnniki 1 roztwory wg 3.22.1.3.

3.23.1.4. Sprawdzanie roztworéow Fehlinga 1'i I — wg
3.22.1.4.

3.23.1.5. Przygotowanie roztworu podstawowego. Zc¢
sredniej probki laboratoryjne) przygotowanej wg 2.3.5
odwazy¢ w zlewce okolo 3.0 g produktu z doktadnoscigy
do 0,001 g, doda¢ 25 ¢cm? wody destylowanej, ogrzac
do temperatury 60°C mieszajac precikiem szklanym do
catkowitego rozpuszczenia si¢ produktu (przy produk-
tach zawierajgcych skrobi¢ nalezy ogrza¢ do tempera-
tury 30°C). Nast¢pnie zawartos¢ zlewki ochlodzic, prze-

nies¢ ilosctowo do  kolby pomiarowe] pojemnosci
250 ¢cm? i przeprowadzi¢ odbiatczanie. Dalej postepo-
wac wg 3.22.1.5.

3.23.1.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkow¢)
odmicrzyv¢ pipetg 10 cm’ klarownego roztworu podsta-
wowego przygotowanego wg 3.23.1.5, dodaé po 10 ¢cm?
roztworow Fehlinga 11 111 20 em? wody destvlowane;.
Ogrza¢ do wrzenia. utrzyvmujac w stanie tagodnego
wrzenia o 2 Nast¢gpnie zawartos¢ kolby szybko
ochtodzi¢ do temperatury okoto 20°C 1 dodac¢ 10 cm’
roztworu jodku potasowego. 10 cm? roztworu kwasu
starkowego 1 miareczkowac¢ wydzielony jod 0.IN roz-
tworem tiosiarczanu sodowego do zmiany zabarwicnia.
nastepnic doda¢ 3 em” roztworu skrobi i nadal miare-
czkowa¢ do zaniku niebieskiego zabarwienia.

W tych samych warunkach bez dodatku roztworu
cukru wvkonac¢ probe odcezyvnnikowy.

Od koncowego wyniku miareczkowania proby od-
czvnnikowej nalezy odja¢ ilosé ecm? 0.IN roztworu tio-
starczanu sodowego zuzyvtyg do miareczkowania probki

min.

badanc;.

3.23.1.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
cukrow bezposrednio redukujgeveh — glukozy (x30)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

a - 250
X3g = - 100 (32)
g - 10 - 1000

w ktorym:

a — zawarto$¢ cukrow bezposrednio redukujgeych
odczytna z tabl. 5. mg,
g — masa produktu, g.

Tablica 5. Obliczanie ilosci cukrow metody Schoorla—Regenbogena
”U,SC LN roxtwara lHos¢ glukozy lHos¢ sacharozy
tostarczanu sodowego E : ’

cm’ mg mg
I 3.2 3.1
2 6.3 6.2
3 94 9.7
4 12.6 124
S 159 15.6
6 19,2 18.6
7 224 22.0
8 25.6 AN
9 289 28.4
[0 32.3 31.7
11 387 35.0
12 39.0 38.3
13 42 4 41.6
14 45 8 449
15 49 3 48.2
16 52.8 51.6
17 56.3 55.1
I8 59 ¥ 58.7
19 63.3 62.3
20 669 659
21 70.7 69.6
22 74 .5 733
23 78.5 77.1
24 82.6 80.9
25 R6.6 84.7
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3.23.1.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przy-
jac srednig arytmetyczng wynikéw dwoch réwnoleglych
oznaczan nie rozniacych si¢ wigcej niz o 0,5 cm?. Wy-
nik poda¢ z doktadnoscig do 0,01%.

3.23.2. Oznaczanie zawartosci sacharozy metoda
Schoorla-Regenbogena

3.23.2.1. Zasada oznaczania polega na inwersji dwu-
cukréw na cukry proste, redukcji siarczanu miedziowe-
go do siarczanu miedziawego 1 odmiareczkowaniu nad-
miaru 0,IN tiosiarczanem sodowym.

3.23.2.2. Aparatura i przyrzady — wg 3.22.1.2.

3.23.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy 1-procentowy.

b) Pozostale odczynniki 1 roztwory wg 3.22.1.3.

3.23.2.4. Sprawdzanie roztworow Fehlinga 1 i I —
wg 3.22.1.4.

3.23.2.5. Przygotowanie  roztworu podstawowego
i przeprowadzanie inwersji. Ze¢ sSredniej probki laborato-
ryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ w zlewce okoto
3,0 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g, doda¢ 25 cm’
wody destylowanej 1 dalej postepowac¢ wg 3.23.1.5. Do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm? odmierzyé pipe-
ta 50 cm? roztworu podstawowego, doda¢ 5 cm? kwasu
solnego 1 przeprowadzi¢ inwersj¢. Do kolby z roztwo-
rem podstawowym 1 kwasem solnym wstawi¢ termo-
metr. Kolb¢ umiesci¢ w goracej tazni wodnej 1 ogrzewac
w temperaturze 68 -+ 70°C przez 5 min. Nast¢pnie
zawartos¢ kolby szybko ochtodzi¢ do temperatury 20°C,
zobojetni¢ roztworem wodorotlenku sodowego wobec
kilku kropli fenoloftaleiny, wyja¢ termometr, dopetnic¢
woda destylowang do kreski 1 wymieszac.

3.23.2.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowe]
pobraé¢ pipeta 10 cm? roztworu cukréw inwertowanych,
doda¢ po 10 cm? roztworéw Fehlinga I'i I, 20 cm? wo-
dy destylowanej, ogrza¢ do wrzenia 1 dalej postgpowac
wg 3.23.1.5. W tych samych warunkach bez dodatku
roztworu cukru wykona¢ probe odczynnikowg. Od
koncowego wyniku miareczkowania préby odczynni-
kowej odja¢ ilos¢ cm? 0,IN roztworu triosiarczanu so-
dowego zuzytg do miareczkowania proby badane).

3.23.2.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ sa-
charozy (x31) obliczy¢ w procentach wg wzoru

- 250 - 100
X3 = — - 100 (33)
g - 5010 - 1000
w Ktorym:
a — zawartos¢ sacharozy odczytana z tabl. 5, mg,

g — masa produktu, g.

3.23.2.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przy-
jac srednig arytmetyczng wynikéw dwoch réwnoleglych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0,5 cm?. Wynik
poda¢ z doktadnoscig do 0,01%.

3.24. Oznaczanie sacharozy metoda refraktometry-
czn3a

3.24.1. Zakres stosowania metody. Metodg¢ nalezy sto-
sowa¢ dla koncentratdw napojoOw w postact syropow.

3.24.2. Zasada oznaczania polega na bezposrednim
odczycie procentowe] zawartosci sacharozy na podziat-
ce pomiarowe] refraktometru.

3.24.3. Aparatura

a) Refraktometr o skali cukrowe;j
Abbego.

b) Ultratermostat.

c) Plytka wzorcowa ze szkla optycznego.

3.24.4. Ciecze wzorcowe. Do sprawdzania prawidio-
wosci wskazan oraz do regulacji refraktometru zgodnie
z Zarzadzeniem Prezesa Polskiego Komitetu Normali-
zacji 1 Miar z dnia 22 grudnia 1976 r. nalezy stosowac:

a) Toluen cz.d.a.

b) 2,2.4-troymetylopentan.

3.24.5. Wykonanie oznaczania. Refraktometr spraw-
dzi¢ za pomoca cieczy wzorcowej wg 3.23.3.4, wyregu-
lowac¢ zgodnie z instrukcjg 1 podigczy¢ do ultratermo-
statu. Powierzchni¢ pryzmatdw oczysci¢ migkka 1 czystg
Sciereczky.

Ze Sredniej probki laboratoryjne) przygotowanej wg
2.3.5 nanie$¢ na ustawiong poziomo plaszczyzng pryz-
matu pomiarowego 2 — 3 krople badanego roztworu,
zamknac¢ pryzmat i ustawi¢ obraz podziatki na wyrazne
widzenie linii graniczne) pola jasnego 1 ciemnego. Od-

typu RL lub

czyt wykonaé w temperaturze 20°C,

3.24.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc¢ sa-
charozy (x32) odczyta¢ w procentach bezposrednio z po-
dziatki refraktometru.

3.24.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przy-
jaé $rednig arytmetyczng dwoch oznaczan nie réznig-
cych si¢ wigcej niz o 0,2%. Wynik podac¢ z dokladnos-
cig do 0,1%.

3.25. Oznaczanie zawartosci ttuszczu

3.25.1. Oznaczanie zawartosci tluszczu
Weibulla Stoldta (metoda odwotawcza)

3.25.1.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowa¢ do lodow w proszku jako metod¢ odwotawczy
przy zastosowaniu do ekstrakcji aparatu Soxhleta oraz
jako metode techniczng przy zastosowaniu do ekstrak-
cji zestawu wg Grifego lub Butta.

3.25.1.2. Zasada metody polega na uwolnieniu tiusz-
czu poprzez hydroliz¢ biatek 1 wgglowodandéw za pomo-
ca kwasu solnego, ekstrakcji eterem naftowym 1 wago-
wym oznaczeniu wyclagu eterowego.

metoda

3.25.1.3. Aparatura, przyrzady i materiatly

a) Waga analityczna.

b) Aparaty ekstrakcyjne — wg Soxhleta z kolbami
pojemnosci 250 cm?, wg Grifego lub Butta z kolbami
pojemnosci 100 <+ 250 cm?.

¢) Laznia wodna z termoregulacja.

d) Grzejnik elektryczny.

e) Suszarka elektryczna z termoregulacja wg 3.8.1.3.

f) Suszarka prozniowa wg 3.8.4.2.

g) Eksykator wg 3.8.1.3.

h) Kolba stozkowa ze szlifem pojemnosci 250 cm”.

1) Chtodnica zwrotna kulkowa.

j) Wata 1 gilza.

k) Szkietko zegarkowe.

[) Pumeks lub porcelanka.
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Wate 1 gilze wyekstrahowac¢ eterem naftowym w cig-
gu 6 h, wysuszy¢ w suszarce 1 przechowywac¢ w szczel-
nie zamknigtym stoiku.

3.25.1.4. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz., roztwor 4N.

b) Eter naftowy Swiezo przedestylowany (frakcja
40 =+ 60°C).

¢) Azotan srebra cz.d.a., roztwor Il-procentowy.

3.25.1.5. Wykonanie oznaczania

a) Hydroliza. Ze $redniej probki laboratoryjnej przy-
gotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ do kolby stozkowej okoto
5,0 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g. Probke za-
la¢ 100 cm? roztworu kwasu solnego i doda¢ kilka gra-
nulek pumeksu lub porcelanki. Kolbg potgczy¢ z chlod-
nicg 1 ogrzewac na grzejniku utrzymujgc w stanie tagod-
nego wrzenia przez 15 min. Nast¢gpnie przemy¢ chlod-
nice 100 cm?® goracej wody destylowanej i wlaé¢ do kol-
by z probka. Po ochtodzeniu zawartos¢ kolby przenies¢
tlosciowo na karbowany sgczek uprzednio zwilzony wo-
da destylowang. Pozostatos¢ na sgczku przemywacd
ciepla woda do zaniku reakcji na chlorki. Nastgpnie
saczek wraz z zawartoscig umiesci¢ na szkietku zegar-
kowym 1 suszy¢ przez 2 h w suszarce o temperaturze
105°C. Wysuszony saczek przenie$¢ do gilzy wykonanej
z bibuty, szkietko zegarkowe wytrze¢ wata zwilzong ete-
rem 1 wlozy¢ do gilzy.

b) Ekstrakcja. Gilz¢ po szczelnym zamknigciu umies-
ci¢ w aparacie Soxhleta potaczonym z wytarowang kol-
ba. Do kolby nalaé¢ okoto 100 cm? eteru naftowego,
ekstrakt potaczy¢ z chtodnicg 1 ekstrahowaé na wrzgcej
tazni wodnej .przez 6 h przy szybkos$ci przelewdéw co
10 min. Przy zastosowaniu do ekstrakcji aparatu Puza-
nowa lub Butta ekstrakcj¢ prowadzié przez 4 h przy
szybkosci skraplania 5 + 7 kropli/min. Po zakonczeniu
ckstrakcyi eter naftowy oddestylowac, a kolbg z wyeks-
trahowanym tluszczem wstgpnie wysuszy¢ w suszarce
prozniowej w temperaturze 70°C (ci$nienie okoto
6670 Pa), a nastgpnie suszy¢ w suszarce w temperaturze
105°C przez 1 h. Po ochtodzeniu kolby w eksykatorze
zwazy¢ z doktadnoscia do 0,001 g.

3.25.1.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
thuszczu (x33) obliczy¢ w procentach wg wzoru

b - a

X33 = - 100 (34)
g
w Ktorym:
a — masa puste] kolby, g,
b — masa kolby z wyekstrahowanym tluszczem, g,
¢ — masa probki, g.

3.25.1.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przy-
jac Srednig arytmetyczng wynikéw dwoch rownolegltych
oznaczan nie rozniacych si¢ wigcej niz o 0,2 przy meto-
dzie odwotawczej, oraz nie wigcej niz o 0,3 przy meto-
dzie technicznej. Wynik podac z doktadnoscig do 0,01%.

3.25.2. Oznaczanie zawartosci ttuszczu metoda Grebe-
ra (metoda techniczna)

3.25.2.1. Zakres stosowania metody. Metode nalezy
stosowac¢ do lodow w proszku.

3.25.2.2. Zasada metody polega na rozpuszczeniu sub-
stancji thuszczowych w kwasie siarkowym, wydzieleniu
ttuszczu przez wirowanie i okreSleniu jego zawartosci
ze skali thuszczomierza.

3.25.2.3. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Wiréwka Gerbera.

¢) Laznia wodna z termoregulacjy.
d) Thuszczomierz Gerbera.

3.25.2.4. Odczynniki
a) Kwas siarkowy cz.d.a. (d = 1.84 g/cm’).
b) Alkohol izoamylowy cz.d.a. (d = 0,815 g/cm’).

3.25.2.5. Wykonanie oznaczania. Ze¢ Sredniej probki
laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ okoto
2.5 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g 1 przenies¢
ilosciowo do thuszczomierza, do ktorego uprzednio od-
mierzyé: 10 cm?® kwasu siarkowego, 8 cm? wody destylo-
wanej, 1 cm?® alkoholu izoamylowego. Thuszczomierz
szczelnie zamkna¢ gumowym korkiem 1 doktadnie wy-
miesza¢ w celu rozpuszczenia probki w warstwie wodno-
-alkoholowej. Nast¢pnie ttuszczomierz wstawi¢ do tazni
wodnej 1 ogrzewa¢ w temperaturze 65 = 70°C w ciggu
30 min (zawartos$¢ ttuszczomierza powinna znajdowac
si¢ ponizej poziomu wody). W czasie ogrzewania ttusz-
czomierz kilkakrotnie wstrzasna¢ do catkowitego rozpu-
szczenia si¢ produktu. Nast¢gpnie ttuszczomierz wyjac
z tazni wodnej, umiesci¢c w wiréwce Gerbera 1 wirowac
w ciggu S min przy obrotach 1000/min. Po zakonczeniu
wirowania tluszczomierz ponownie wstawi¢ do tazni
wodnej na S min i nast¢pnie regulujac poziom podziatki
zerowe] za pomoca korka, odczytac ze skali zawartosc
ttuszczu.

3.25.2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
ttuszczu (x34) w procentach odczyta¢ na skali ttuszczo-
mierza wg menisku dolnego.

3.25.2.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przy-
jac Srednig arytmetyczng odczytéw dwoch rownolegltych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0,5. Wynik po-
da¢ z dokladnoscia do 0,1%.

3.26. Oznaczanie zawartosci arsenu i matych zawartos-
ci arsenu. Oznaczanie zawartosci arsenu — wg PN-59/
A-04010, a oznaczanie matych zawartosci arsenu — wg
PN-81/C-04511.

3.27. Oznaczanie zawartosci cynku — wg PN-59/
A-04013.

3.28. Oznaczanie zawartosci cyny — wg PN-80/
A-04014.

3.29. Oznaczanie zawartoSci miedzi — wg PN-80/
A-04012.

3.30. Oznaczanie zawartoSci otowiu — wg PN-80/
A-04011.

3.31. Oznaczanie zawartosci kwasu benzoesowego —
wg PN-62/A-04016.

3.32. Oznaczanie zawartosci kwasu sorbowego — wg
PN-64/A-04017.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACIE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Zjednoczenie Przemystu Kon-
centratow Spozywczych, Poznan.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/8133-03

Wprowadzono:

a) oznaczanie zanieczyszezen ferromagnetycznych,

b) oznaczanie zawartosct wody w temperaturze 130°C w ciggu | h,

¢) oznaczanie zawartosci wody w temperaturze 105°C w ciggu 2 h,

d) oznaczanie wartosci pH,

¢) Oznaczanie stopnia spienienia,

) oznaczanie zawartosci chlorku sodowego,

g) oznaczanie zawartosci sacharozy metodg refraktometryczna.

h) oznaczania zawartosci ttuszczu,

i) wzOr na obliczanie etvlowaniliny,

1) wzOr na obliczanie cukrow inwertowanych (ogdtem),

k) wzory na obhczanie kwasowosci.

3. Normy i dokumenty zwigzane ‘
PN-59/A-04010 Artykuty zywnoSciowe. Oznaczanie zawartoSci arsenu
PN-80/A-04011 Produkty spozywcze. Oznaczanie zawartosci otowiu
PN-80/A-04012 Produkty spozywcze. Oznaczanie zawartoSci miedzi
PN-59/A-04013 Artykuly zywnosciowe. Oznaczania zawartosci cynku

PN-8B0/A-04014 Produkty spozywcze. Oznaczanic zawartoScr cyny

PN-62/A-04016 Oznaczanie zawartoSci kwasu benzoesowego

PN-64/A-04017 Oznaczanie zawarto$ci kwasu sorbowego

PN-66/A-04020 Analiza sensoryczna. Zasady ogodlne

PN-65/A-04021 Artykuly zywnosciowe. Metody sprawdzania wrazli-
woscl sensoryczne] w zakresie smaku i wechu

PN-81/C-04511
arsenu

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb

PN-73/N-03009 Statystyczna kontrola jakosci. Metoda wyvznaczania
hiczby probek jednostkowych 1 pierwotnych

BN-72/8130-01 Koncentraty spozvwcze. Pakowanie. przechowywa-
nie. transport. Wymagania podstawowe

Zarzadzenic Prezesa Polskiego Komitetu Normalizacji i Miar 7 dnia

22 grudnia 1976 r. (Dz. Norm. 1 Miar nr 28)

4. Autorzy projektu normy — dr inz. Janina Sutkowska. mgr inz.
Lidia Chartampowicz — Centralne Laboratorium Przemysiu Koncen-
tratow Spozywczych, Poznan.

5. Wydanie 2 stan aktualny: pazdziernik 1983 — uaktualniono
normy zwigzane oraz zmieniono grupg¢ katalogowa.

Anahiza chemiczna. Oznaczanie malvch zawartoscel



