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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest po-
bieranie probek 1 metody badan koncentratow obia-
dowych.

1.2. Rodzaje metod badan

— sprawdzanie opakowania 1 znakowania,

— badania organoleptyczne,

— sprawdzanie obecnosct szkodnikéw zywnoscio-

3.11. Oznaczanie zawarto$ci popiotu ogolnego
3.12. Oznaczanie zawartosci substancji mineralnych nierozpuszczal-
nych w 10-procentowym HCI
3.13. Oznaczanie zawartosSci arsenu
3.14. Oznaczanie zawartosci olowiu
3.15. Oznaczanie zawartosci miedzi
3.16. Oznaczanie zawartosci cynku
3.17. Oznaczanie zawartosci cyny
— oznaczanie wartosci kalorycznej,
— oOznaczanie zawarto$ci popiofu ogolnego,
— oznaczanie zawartosci substancji mineralnych nie-
rozpuszczalnych w 10 9% HCI,
— oOznaczanie zawarto$ci arsenu,
— oOznaczanie zawartosci cynku,
— Oznaczanie zawartosci cyny,
— oOznaczanie zawarto$ci miedzi,
— oOznaczanie zawarto$ci oftowiu.

1.3. Zakres stosowania normy. Norme nalezy stoso-

wych 1 ich pozostatosci,

— sprawdzanie $redniej masy netto opakowan jed-
nostkowych,
sprawdzanie obecnos$ci zanieczyszczen pechanicz-

nych,

oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie

zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci

wody,
chlorku sodowego,
ttuszczu,

azotu 1 biatka.

wa¢ w zakresie pobierania probek, badan organolep-
tycznych 1 fizykochemicznych koncentratow obiado-
wych znajdujacych si¢ w produkcji i obrocie.

1.4. Okreslenia

1.4.1. partia — okreslona liczba wyrobow o tej same;j
masie, w jednakowych opakowaniach jednostkowych,
wyprodukowana przez ten sam zaktad produkcyjny,
oznaczona jedng data produkcji 1 przedstawiona do

jednorazowego odbioru,
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1.4.2. opakowanie jednostkowe — opakowanie zawie-
rajace bezposrednie porcje produktu (np. kostka, pu-
detko, torba papicrowa), powtarzajace si¢ jako czgséc
partii.

1.4.3. opakowanie transportowe — opakowanie za-
wierajgce okreslong liczb¢ opakowan jednostkowych
(np. pudlo tekturowe, pakict itp).

1.4.4. prébka pierwotna — probka pobierana jedno-
razowo z jednego miejsca opakowania transportowego,
stanowigca jedno opakowanie jednostkowe lub okoto
250 g produktu fuzem.

1.4.5. probka ogdélna — probka utworzona przez po-
taczenie wszystkich probek  pierwotnych  pobranych
z jednej partin

1.4.6. srednia probka laboratoryjna — probka przygo-
towana z probki ogdlne; w sposéb podany w niniejsze]
normie, reprezentujgca przecigtng jakosc partit koncen-
tratu obiadowego, przeznaczona do badan organolep-
tycznych 1 fizykochemicznych, opakowana i przechowy-
wana w sposOb zapewniajacy jej niezmiennosc.

1.4.7. probka do badan laboratoryjnych — probka
wydzielona ze sredniej probki laboratoryjne), przezna-
~czona do bezposredniego badania cech jakosciowych
produktu.

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

2. POBIERANIE I PRZECHOWYWANIE PROBEK

2.1. Zasady ogolne

2.1.1. Miejsce pobierania probek. Probki nalezy po-
biera¢ 1 sporzadza¢ w miejscu zabezpieczajageym pro-
dukt 1 sprze¢t przed wplywem warunkdéw atmosfervez-
nych w taki sposob, aby jakos¢ 1 sklad probek nie
ufegly zmianie.

2.1.2. Sprzet i naczynia uzyte do pobierania, sporzy-
dzania i pakowania probek powinny byc¢ czyste, suche
i bezwonne.

2.1.3. TozsamosS¢ partii. Przed przystgpieniem do po-
bierania probek nalezy ustali¢ przez ogledziny lub na
podstawie dokumentoéw  tozsamos¢ partii
7z okresSleniem wg 1.4.1.

2.1.4. Stan opakowan transportowych przeznaczonych
do pobierania prébek. Probki nalezy pobicra¢ tylko
z oryginalnych 1 nieuszkodzonych opakowan.

2.1.5. Wybér opakowan transportowych do pobierania
probek z partii powinien by¢ wykonany w sposob lo-
sowy 1 metoda na Slepo.

2.2. Pobieranie probek pierwotnych

zgodng

2.2.1. Wybor opakowan do pobierania probek pierwot-
nych. Z partii koncentratéw obiadowych nalezy wybrac
z roznych miejsc, zaleznie od wielkosci partii, liczbg
opakowan transportowych 1 jednostkowych wg tabl. 1.

2.2.2. Sposob pobierania probek pierwotnych

2.2.2.1. Koncentraty obiadowe w opakowaniach jed-
nostkowych ponizej 500 g. Z kazdego wybranego wg
2.2.1 opakowania transportowego nalezy pobra¢ z roz-
nych miejsc jednakowg liczbe opakowan jednostkowych
wg tabl. 1.

2.2.2.2. Koncentraty w opakowaniach jednostkowych
501 20000 g. Z kazdego wybranego wg 2.2.1 opako-
wania transportowego (torby) nalezy pobra¢ szufelka
fub zgtebnikiem odpowiedma liczbg probek wg tabl. 1.
Zglebnik wprowadzi¢ ukosnie do dna torby wzdtuz
jednej przekgtnej, a nastgpnie rowniez ukosnje, lecz na
krzyz wzdhuz drugicj przekatnej. Uzyskane probki zsy-
pa¢ 1 wymiesza¢ w celu uzyskania probki ogdine;.

Przy badaniach na obecnos¢ zywych roztoczy (roz-
kruszki), probki nalezy pobra¢ z warstwy gornej o
grubosct nie przekraczajacej 5 cm, liczge od powierz-
chni torby.

Probki umiesci¢ w oddzielnych, czystych, szczelnych
naczynkach 1 bada¢ kazdg probke oddzielnie.

2.3. Przygotowanie probek do badan

2.3.1. Probka do sprawdzenia jakosci opakowania,
znakowania opakowan jednostkowych i transportowych
oraz probka do sprawdzenia obecnosci oprzedow moli.
Probke do sprawdzenia opakowania 1 znakowania sta-
nowlyg wszystkie opakowania transportowe 1 opakowa-
nia jednostkowe pobrane wg 2.2.1. Probke¢ do spraw-
dzenia obecnoSct oprzedow moli stanowig wszystkie
pobrane wg 2.2.1 opakowania jednostkowe.

2.3.2. Probka do sprawdzania obecnosci szkodnikow
zywnosciowych, ich pozostatosci oraz zanieczyszczen me-

- chanicznych. Probke do sprawdzenia obecnosci szkod-

nikow zyvwnosciowych, ich pozostatosci oraz zanie-
czyszezen mechanicznych stanowig wszystkie opakowa-
nia transportowe 1 opakowania jednostkowe wydzielone
wg 2.2.1. jako probki pierwotne.

2.3.3. Probka do sprawdzenia masy netto. Z partii
produktu w opakowaniach jednostkowych do 200 g
nalczy pobra¢ z probki ogdlne; 10 opakowan jed-
nostkowych. Z partii produktu w opakowaniach jed-
nostkowych 201 =-5000 g pobra¢ co najmniej 5 opa-
kowan jednostkowych, a z partii produktu w opako-
waniach jednostkowych 5001 =+ 20000 g pobra¢ co naj-
mniej 2 opakowania jednostkowe.

Tablica 1
Liczba opakowan Liczba opakowan Ogdlna liczba probek pierwotnych jaka nalezy pobra¢ z opakowan transportowych
transpm'm\_,\./yuh tranfapurt.owyc]? do Opakowania. jednostkowe
W parti pobierania probek -
sztuk sztuk do 50 g 51+200 g 201 +500 ¢ 501 =5000 g 5001 = 20000 g
do 10 3 15 12 7 3 2
11100 4 20 16 I 4 3
101 =+ 250 6 24 18 12 6 4
251 +500 7 28 21 5 7 5
powyze] 500 7+1 28+1 21+1 1541 ¥ | S5+1
z kazdych nastepnych rozpoczetych 500 sztuk opakowan transportowych
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2.3.4. Probka do badan organoleptycznych. Probke
do badan organoleptycznych stanowig co najmniej
2 opakowania jednostkowe do 200 g, wydzielone z pro-
bek pierwotnych pobranych wg 2.2.1. W przypadku
komisyjnej oceny organoleptycznej liczbe opakowan
jednostkowych nalezy odpowiednio zwickszyc.

Z partii produktu w opakowaniach jednostkowych
powyze] 200 g, z probki ogdinej nalezy odwazy¢ od-
powiednig 1lo§¢ produktu potrzebng do sporzadzenia
jednej fub wigkszej 1losct porcji.

2.3.5. Przygotowanie sredniej probki laboratoryjnej

2.3.5.1. Produkty sypkie i w postaci kostek. Probki
pierwotne pobrane wg 2.2.1 rozpakowac¢, a kostki roz-
kruszy¢, zsypa¢ na gladka 1 czysta powierzchnig, do-
ktadnie wymieszaé, usypac stozek. rozplaszczyé go w
warstwe o zarysie kwadratu 1 podzieh¢ dwiema listew-
kami wzdtuz przekatnych na cztery trojkaty, z ktorych
dwa przeciwlegte odrzuci¢, a z pozostalych po prze-
mieszaniu utworzy¢ warstwe jak poprzednio. Czynnosé
mieszania i pomniejszania nalezy powtarza¢ kilkakrot-
nic tak, aby pozostata ilos¢ produktu zabezpieczata przy-
gotowanie jednego, dwoch lub trzech egzemplarzy $red-
nich probek laboratoryjnych.

2.3.5.2. Produkty o konsystencji past. Probki picrwot-
ne, pobrane wg 2.2.1, po rozpakowaniu umiesci¢ w
czystym mozdzierzu porcelanowym, doktadnie roze-
trze¢ 1 wymiesza¢. Podobnie nalezy postgpowac w przy-
padku koncentratow sktadajacych si¢ z dwoch sktadni-
kow (pastowatych 1 sypkich). Tak przygotowang probke
wytozy¢ na gladky i czysta powierzchnie, wymieszaé
za pomoca czyste] topatki, podzieli¢c na cztery czesci
I dalej postgpowacé jak w 2.3.5.1.

2.3.5.3. Wielko$¢ S$redniej probki laboratoryjnej.
Wielkos¢ Sredniej probki laboratoryjne) dla koncentra-
tow w postaci sypkiej 1 pastowatej powinna wynosi¢
co najmniej 200 g.

W przypadkach spornych nalezy przygotowac
3 egzemplarze Srednie) probki laboratoryjnej, z ktdrych
jedna otrzymuje odbiorca, druga producent, a trzecig
nalezy przekaza¢ do analizy rozjemczej.

2.3.5.4. Opakowanie i znakowanie Sredniej probki la-
boratoryjnej. Kazdy srednig probke laboratoryjng na-
tvchmiast po przygotowaniu nalezy umiesci¢ w szkla-
nych czystych i bezwonnych opakowaniach. Na kazdym
opakowaniu zawierajgcym srednig probke laboratoryj-
ng nalezy umieSci¢ co najmnie] nastgpujace dane:

— nazwe¢ produktu wg normy przedmiotowe;.

— dat¢ produkcyr tub termin przydatnosci do spo-
Zycla,

— wiclkos¢ partii 1 sposob opakowania,

— dat¢ 1 miejsce pobrania probek.

— nazwg¢ producenta.

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

— 1mi¢, nazwisko, znak pobierajacego probke,

— nazwe¢ zleceniodawcy pobrania probki,

— odciskr pieczeci uzytych do zabezpieczenia probki,

— podpisang deklaracj¢ o nast¢pujacej tresci: Prob-
k¢ ... (petna nazwa produktu) pobrano i przygotowano
zgodnie z BN

2.3.5.5. Protokot pobrania probek. W przypadku re-
klamacji, po zakonczeniu czynnosci pobrania prébek
1 przygotowania $fedniej probki laboratoryjnej, nalezy
sporzgdzi¢c w dwodch egzemplarzach protokdt pobrania
probek 1 przygotowania $rednie) probki laboratoryjnej.
Protokol powinien zawiera¢ dane wymientone w 2.3.5.4.
Jeden egzemplarz protokotu nalezy pozostawi¢ u dos-
tawcy, a drugi powinien by¢ dostarczony do 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 wplywajgcymi
na zmiang jakosci produktu.

3. METODY BADAN

3.1. Sprawdzanie opakowania i znakowania

3.1.1. Sprawdzanie jakosci opakowan transportowych.
Opakowania transportowe wydziclone wg 2.2.1 nalezy
poddac¢ ocenie jakosciowej, sprawdzajgc przez ogledzi-
ny sposob zabezpieczenia przed otwarciem. czytelnosé
nadruku oraz zgodnos¢ wykonania 1 znakowania opa-
kowania z wymaganiami obowigzujacych norm przed-
miotowych na te wyroby. Nast¢pnic przez ogledziny
sprawdzi¢ stan 1 czystos¢ opakowan.

3.1.2. Sprawdzanie jakosci opakowan jednostkowych.
Probki pierwotne wydziclone wg 2.3.1 nalezy poddac
ocenie jakosciowe] sprawdzajgc stan opakowania, czys-
tosc. sposob umieszezenia etykiety lub litogratii na
opakowaniu oraz zgodnosS¢ jej tresct z wymaganiami
norm przedmiotowych.

3.2. Badania organoleptyczne

3.2.1. Wytyczne ogolne

3.2.1.1. Warunki wykonania badan. Badania organo-
leptyczne powinny by¢ wykonane w pomieszczentu
czystym, bez obceych zapachow, tatwym do wietrzenia,
oswictionym rozproszonym $wiattem naturainym fub
sztucznym, wyposazonym w odpowiedni sprzg¢t 1 na-
czynia.

W przypadku przeprowadzania komisyjne; oceny
organoleptycznej, wyposazenie pomicszczen, Sprzet
I warunki przeprowadzania badan organoleptycznych
powinny odpowiada¢ wymaganiom PN-66/A-04020.
Badania organoleptyczne powinien wykonywac zespol
o sprawdzonej wg PN-65/A-04021 wrazliwosci senso-
rvczne] w zakresie smaku 1 wgchu. Komisyjna ocena
organoleptyczna obowiazuje przy analizach arbitrazo-
wych oraz przy konkursach jakosciowych.

3.2.1.2. Temperatura probek. Probki koncentratow
obiadowych poddane badaniom organoleptycznym, po

przyrzadzeniu wg przepisu podanego na opakowaniu,

powinny mie¢ temperaturg 55 +60 °C.

3.2.1.3. Wykonanie badan przed przyrzadzeniem
probki. Probk¢ produktu wydzielona wg 2.3.4 nalezy
wysypac na gladkg czystg powierzchni¢ 1 poddac ogle-
dzimom sprawdzajgc wyglad, barwe, zapach 1 konsysten-
cj¢. Wyglad, barweg, konsystencj¢ okreslic wzrokowo
w Swictle dziennym lub rozproszonym. Zapach na-
tezy okreslic przez wachanie. Wyniki oceny okreshic
stownie wg kryteriow jakosci podanych w obowigzu-
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jacych normach przedmiotowych na te produkty.
W  przypadku stwierdzenia odchylen od wyma-
gan obowigzujagcych norm przedmiotowych nalezy
skredlié rodzaj zmian jako$ciowych.
- 3.2.1.4. Wykonanie badan po przyrzadzeniu prébki.
?robk¢ produktu wydzielong wg 2.3.4, po uprzednim
'zbadaniu wg 3.2.1.3, przyrzadzié wg przepisu podanego
na opakowaniu jednostkowym i podda¢ badaniom
organoleptycznym poszczegdlne wyrdzniki jakosci.
Barwg¢ nalezy okresli¢ wzrokowo w $wietle dziennym
lub rozproszonym.

Smak 1 zapach nalezy okres$li¢ przez smakowanie,

1 wachanie.

Konsystencj¢ 1 wyglad nalezy okres$li¢ przez ogledziny
mieszajgc 1 przelewajgc przyrzadzong zupg, sos lub
potraw¢ za pomocg tyzki. Wyniki oceny organoleptycz-
nej okreshi¢ stownie wg wymagan obowigzujacych norm
przedmiotowych. L.

3.3. Sprawdzanie obecnosci szkodnikéw zZywnoscio-
wych i ich pozostatosci

3.3.1. Sprawdzanie obecnosci rozkruszk6w metodsa flo-
tacyjng (metoda odwofawcza)

3.3.1.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowac¢ w przypadkach spornych i przy wykonywaniu
analiz rozjemczych.

3.3.1.2. Przyrzady i materialy

a) Lupa steroskopowa powigkszajgca co najmniej
25-krotnie.

b) Saczek migkki o $rednicy okoto 150 mm.

3.3.1.3. Odczynniki i roztwory

a)' Plyn flotacyjny (d = 1,223-+1,225 g/cm?) o skia-
dzie: trdjchloroetylen 100 cm?®, denaturat 40 cm’,

b)- Fluoresceina, alkoholowy roztwdr 0,5-procen-
towy.

3.3.1.4. Wykonanie oznaczania. Z probki pierwotnej
wydzielonej wg 2.2.2.1 (opakowanie jednostkowe poni-
zej ‘500 g) lub wg 2.2.2.2 (opakowanie jednostkowe
powyzej 501 g) odwazyé 25 g produktu, wsypaé¢ do wy-
sokiej zlewki pojemnosci 1000 cm?®, zalaé¢ 400 cm? ptynu
flotacyjnego i doktadnie wymieszaé precikiem szklanym.
Po sklarowaniu roztworu, ptyn znad osadu zlaé ostroz-
nic na migkki sgczek umieszczony w lejku szklanym.
Osad zala¢ ponownie 100 cm’ plynu flotacyjnego, do-
ktadnie wymiesza¢ 1 po sklarowaniu roztwdr przesa-
czyé. CzynnoS¢ powtarza¢ jeszcze czterokrotnie.
Nast¢pnie po ostatnim ztaniu pltynu znad powierzchni
osadu, sciany zlewki optukaé dokladnie ptynem flota-
cyjnym za pomocg tryskawki bezposrednio nad sacz-
kiem (ptyn flotacyjny po przesaczeniu mozna uzyé do
ponownej flotacji). Sgczek na lejku optukaé dokiadnie
roztworem fluoresceiny przez ostrozne wkraplanie za
pomgcyg pipety. Wilgotny saczek zdjaé z lejka, roztozyc
na plytce szklanej 1 sprawdzi¢ obecno$¢ rozkruszkow
za pomocg lupy steroskopowej powiekszajacej co naj-
mniej 25-krotnie.

3.3.2. Sprawdzanie obecnoSci rozkruszkéw zZywych
(metoda przemystowa). Z probki pierwotnej wydzielonej
wg 2.2.1 lub 2.2.2.1 odwazy¢ 100 g produktu z doktad-
noscig do 0,1 g i rozsypac cienkg warstwg o grubosci
2+3 cm na szklanej ptytce umieszczonej na czarnym

papierze, rozsypany produkt dokladnie wygladzi¢ za
pomocg plytki szklanej lub watka i lekko podgrzewac
na kuchence elektrycznej lub pod lampa biurowa do
temperatury nieco wyzszej od temperatury otoczenia.
Obecno$¢ rozkruszkoéw sprawdzi¢ za pomoca lupy po-
wickszajgcej co najmniej 25-krotnie.

3.3.3. Sprawdzanie obecnosci pozostalosci szkodnikow

3.3.3.1. Sprawdzanie obecnosci oprzedu meoli. Probke
pierwotng wydzielong wg 2.2.1 lub 2.2.2.1 rozsypaé
cienka warstwg o grubos$ci 1-+2 cm na gladkiej po-
wierzchni. Wybraé grudki produktu spowite oprz¢gdem,
powoli przesypujac za pomoca topatki mas¢ produktu.

3.3.3.2. Sprawdzanie obecnoéci innych pozostalosci
szkodnikéw zbozowo-mgcznych (wlosy gryzoni, czeSci
owadéw itp.). Probke pierwotng wydzielong wg 2.2.1
lub 2.2.2.1 rozsypaé cienka warstwa na gladkiej po-
wierzchni 1 przesypujac lopatka masg produktu ogla-
da¢ przy zastosowaniu lupy powigkszajacej co najmniej
25-krotnie. W przypadkach spornych zastosowa¢ meto-
d¢ flotacyjng wg 3.3.1.

3.4. Sprawdzanie Sredniej masy netto opakowan jed-
nostkowych ‘

3.4.1. Wykonanie oznaczania. Probki wydzielone wg
2.3.3 w zalezno$ci od masy netto opakowan jednostko-
wych zwazyc¢: i '

a) z doktadnoscia do | g co najmniej 10 opakowan
o masie netto do 50 g,

b) z dokladnoscia do 10 g co najmniej 10 opakowan
o masie netto od 51+200 g,

c) z dokladnoscia do 20 g co najmniej 5 opakowan
o masie netto od 201+ 500 g,

d) z dokiadnos$cig do 100 g co najmniej 2 opakowa-
nia o masie netto od 501 g do 5000 g,

e) z doktadnoscig do 200 g co najmniej 2 opakowa-
nia o masie netto od 5001 g do 2000 g,

Po zwazeniu opakowania doktadnie oprézni¢ z pro-
duktu i ponownie zwazy¢. W przypadku produktow
w postaci pasty, opakowania dodatkowo oczysci¢ za
pomoca tamponu z waty lub. gazy i ponownie zwazy¢.

3.4.2. Obliczanie wyniku oznaczania. Srednia masg
netto opakowania jednostkowego X, wyrazona w gra-
mach, obliczy¢ wg wzoru

¥, = a~b (1
c
w ktorym: ,
a — masa produktu w opakowaniach, g,
b — masa pustych opakowan, g,
¢ — liczba zwazonych opakowan jednostkowych.

3.4.3. Wynik koncowy oznaczania. Uzyskany wynik
powinien miesci¢ si¢ w granicach ustalonych dla masy
netto opakowan jednostkowych i odpowiada¢ wymaga-
niom obowigzujacych norm przedmiotowych.

3.5. Sprawdzanie obecnoSci zanieczyszczen mechanicz-
nych. Ze $redniej probki laboratoryjnej, przygotowane;j
wg 2.3.5, odwazy¢ okoto 50 g produktu, rozsypa¢ na
gladkiej, czystej powierzchni i doktadnie obejrze¢ mie-
szajac lub rozgniatajac’ produkt za pomoca lopatki.
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Zanieczyszczenia mechaniczne wybraé pgseta, przeptu-
ka¢ woda, wysuszy¢, ustali¢ ich charaketr 1 pochodzenie.

3.6. Oznaczanie zawartosci wody

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

3.6.1.1. Zakres stosowania metody. Metcde¢ nalezy
stosowac dla koncentratow obiadowych w postaci syp-
kiej.

3.6.1.2. Zasada metody polega na suszeniu probki
i wagowym oznmaczaniu ubytkOw w czasie suszenia.

3.6.1.3. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Suszarka elektryczna z termoregulacja.

¢) Eksykator napetniony zelem krzemionkowym lub
chlorkiem wapniowym.

d) Naczynka wagowe z przykrywka o $rednicy okoto
50 mm (szklane lub metalowe).

3.6.1.4. Wykonanie oznaczania. Ze S$redniej probki
laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 -odwazy¢ do
uprzednio wysuszonego i zwazonego naczynka okolo
3 g produktu z doktadnosciag do 0,001 g (grubosc
warstwy suszanego produktu nie powinna by¢ wigksza
niz 3 mm). Naczvnka z odwazka wstawi¢ do suszarki
uprzednio nagrzanej do temperatury 105 £2 °C i suszy¢
przez 4 h, liczac czas od chwili osiggnigcia tempera-
tury. Nastgpnie wyja¢ naczynko z suszarki, przenies¢
do eksykatora, ochlodzi¢ do temperatury otoczenia
1 zwazy¢ z dokladnoscig do 0,001 g.

3.6.1.5. Obliczanie wyniku oznaczania.
wody X, obliczy¢é w procentach wg wzoru

Zawartosé

b-c
X = - 100 (2)
b-a
w Kkiorym:
a — masa naczynka pustego, g,
b — masa naczynka z produktem przed suszeniem,
g,
¢ — masa naczynka z produktem po suszeniu, g.

3.6.1.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikow
dwoch rownolegltych oznaczan nie réznigcych sie wie-
cej niz o 0,2. Wynik poda¢ z doktadnoscig do 0,1 %
zaokraglajgc do drugiego miejsca po przecinku wg
PN-70/N-02120.
"~ 3.6.2. Metoda suszenia w temperaturze 130 °C przez
1 h (metoda techniczna)

3.6.2.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowa¢ dla koncentratow obiadowych w postaci
sypkie).

3.6.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Suszarka typ Fab-l.

b) Naczynko aluminiowe o Srednicy okoto 80 mm
1 wysokosci okoto 20 mm.

c) Pozostate przyrzady wg 3.6.1.3.

3.6.2.3. Wykonanie oznaczania. Ze S$redniej probki
laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazyé¢ do
uprzednio wysuszonego 1. zwazonego naczynka okoto
3 g produktu z dokladnosciy do 0,001 g (grubosc
warstwy suszonego produktu nie powinna byc wigksza

niz 3 mm). Naczynko z odwazkg wstawi¢ do suszarki
uprzednio nagrzanej do temperatury 130 £2 °C 1 su-
szy¢ przez | h, liczac czas od chwili osiggnigcia tem-
peratury 130 °C, co nie powinno przekracza¢ 15 min.
Nastgpnie wyja¢ naczynko z suszarki, przenie$¢ do
eksykatora, ochtodzi¢ do temperatury otoczenia i1 zwa-
zy¢ z doktadnoscia do 0,001 g.

W przypadku stosowania suszarki Fab-1 odwazy¢
do uprzednio wysuszonego i zwazonego naczynka alu-
miniowego 10 g produktu z doktadnoscig do 0,01 g
i suszy¢ w temperaturze 130 £2 °C przez 1 h, liczac
czas od chwili osiggnigcia wymaganej temperatury.

3.6.2.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$¢
wody X3 obliczy¢ w procentach wg wzoru
b-c
X3 = - 100 (3)
b-a
w ktorym:
a4 — masa naczynka pustego, g,
b — masa naczynka z produktem przed suszeniem,
g, |
¢ — masa naczynka z produktem po suszeniu, g.

Przy zastosowaniu suszarki typ Fab-1 zawartos¢ wody
w procentach odczytaé bezposrednio ze skali wagi.

3.6.2.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikow dwoch rowno-
leglych oznaczan nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0,3.
Wynik poda¢ z dokladnoscig do 0,1 %.

3.6.3. Metoda suszenia w temperaturze 105 °C z pias-
kiem do stalej masy

3.6.3.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowa¢ dla koncentratow obiadowych w postaci pasty
(rosoty).

3.6.3.2. Aparatura i przyrzady — wg 3.6.1.3.

3.6.3.3. Odczynniki, roztwory i materiaty

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

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwoOr l-procentowy.

¢) Piasek oczyszczony. chemicznie.

Piasek morski lub rzeczny przesia¢ przez sito o Sred-
nicy oczek 0,5+ 1,0 mm, nast¢pnie zala¢ kwasem sol-
nym rozcier’lczonym wodg (1:1) w takiej iloSci, aby pia-
sek byl calkowicie zanurzony, wymiesza¢ precikiem
szklanym i gotowa¢ pod wyciggiem przez | h. Nastgp-
nie zla¢ roztwor kwasu solnego znad piasku, dodac
kwas i ponownie gotowac przez 0,5 h. Czynnos¢ pow-
tarza¢ tak dlugo, az roztwOr przestanie zabarwiac sig
na kolor zéhy. Nast¢pnie piasek przemywac goracg
woda destylowang do zaniku reakcji na chlorki (proba
z azotanem srebra). Przemyty 1 odsaczony na sicie
piasek przenie$¢ do parownicy i suszy¢ w suszarce
elektrycznej w temperaturze 160 °C czgsto mieszajac
Nast¢pnie prazy¢ w temperaturze okoto 600 °C w ciggu
2 h. Po ochtodzeniu w eksykatorze piasek przechowy-
wa¢ w stoju zamkni¢tym na szlif.

3.6.3.4. Wykonanie oznaczania. Do naczynka odwa-
zy¢ na wadze analitycznej okoto 20 g piasku przygoto-
wanego wg 3.6.3.3, wlozy¢ precik szklany i suszyc¢
w temperaturze 105 * 2°C przez 1 h. Nast¢pnie ze
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sredniej probki laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5.
odwazy¢, do uprzednio zwazonego naczynka z praskiem
i precikiem szklanym, okoto 2 g produktu z doktad-
noscig do 0,001 g, wymiesza¢ starannic 7z piaskiem
za pomocg precika 1 suszy¢ w suszarce nagrzane] do
temperatury 105 £2 °C przez 4 h. Naczynko z wysu-
szonym produktem przenies¢ do eksykatora i po ochto-
dzeniu do temperatury otoczenia zwazy¢ z doklad-
noscig do 0,001 g. Nastgpnie naczynko ponownie wsta-
wi¢ do suszarki 1 suszy¢ przez 0.5 h. Suszenie uznac
za zakonczone, gdy dwa 'k()lcjnc wazenia nie rozniy
sig wigce] niz o 0,005 g.
3.6.3.5. Obliczanie wyniku oznaczania.

wody X4 obliczy¢ w procentach wg wzoru

Zawartosc

b =g

/\’4 ==

100 (4)
b-a

w ktorym:

a — masa naczynka z piaskiem 1 precikiem szkla-
nym, g,

b — masa naczynka z piaskiem, precikiem szkianym
1 produktem przed suszeniem, g,

¢ — masa naczynka z piaskiem precikiem szklanym

I produktem po suszeniu, g.

3.6.3.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyjac srednig arytmetyczng wynikow dwoch rownole-
glych oznaczan nie roézniacych si¢ wigeej niz o 0,2,
Wynik poda¢ z dokiadnodcig do 0,1 %.

3.6.4. Metoda suszenia w suszarce prézniowej w tem-
peraturze 70 "C do state] masy

3.6.4.1. Zakres stosowantia metody. Mectodg nalezy
stosowac dla koncentratow obiadowvch z udziatem wa-
rzyw liofilizowanych, proszkéw warzywnych 1 owoco-
wych.

3.6.4.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Suszarka prozniowa

b) Pompa prdzniowa.

¢) Piasek oczyszczony chemicznie wg 3.6.3.3.

d) Pozostate przyrzady wg 3.6.1.3.

3.6.4.3. Wykonanie oznaczania. Do naczynka odwa-
zy< na wadze analitycznej okoto 20 g piasku przygoto-
wanego wg 3.6.3.3, wiozy¢ precik szklany i suszyé w
temperaturze 105 =2 °C przez 1 h. Nastepnie ze sred-
nie] probki laboratoryjnej przygotowancj wg 2.3.5 od-
wazy¢, do uprzednio zwazonego naczynka z piaskiem
i precikiem szklanym, okoto 2 g produktu z doklad-
noicig do 0,001 g, wymieszac¢ starannie z piaskiem
za pomocg precika. Naczynko 7z odwazkg wstawic¢ do
suszarki prozniowej o cisnieniu roboczym nie wigkszym
niz 6670 Pa (50 mm Hg) i suszyé w temperaturze
70 £2 °C przez 4 h. Po zredukowaniu prézni naczynko
wyja¢ z suszarki. przenies¢ do eksykatora 1 po ochlo-
dzeniu do temperatury otoczenia zwazy¢ z dokfad-
noéciy do 0,001 g. Nastgpnic naczynko ponownie
wstawi¢ do suszarki prozniowej i suszvé przez | h.
Suszenie uzna¢ za zakonczone, gdy oba kolejne wa-
zenia nie roznig si¢ wigce; miz o 0,005 g.

3.6.4.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢

wody Xs obliczy¢ w procentach wg wzoru

% = 2=E . fimp (5)
b-a
w Ktorym:
a — masa naczynka z piaskiem 1 precikiem szkla-
nym., g, .
b — masa naczynka z piaskiem, pre¢cikiem szklanym

i produktem przed suszeniem, g,
masa naczynka z piaskiem, pr¢cikiem szklanym
i produktem po suszeniu, g.

3.6.4.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ srednig arytmetyczng wynikow dwoch rowno-
tegtych oznaczan nie roznigeych si¢ wigee) niz o 0,1.
Wynik poda¢ z dokfadnoscia do 0,1 %.

3.7. Oznaczanie zawartoSci chlorku sodowego metoda
Mohra

3.7.1. Zasada metody polega na miareczkowaniu wy-
clggu wodnego roztworem azotanu srebra wobec chro-
mianu potasowego jako wskaznika.

3.7.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Biureta pojemnosci 25 cm’.

¢) Kolby pomiarowe pojemnosci 250 cm’.

d) Kolby stozkowe pojemnosci 100 cm’.

e) Pipeta pojemnosci 25 cm’.

3.7.3. Odczynniki, roztwory i materialy

a) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,IN.

b) Chromian potasowy cz.d.a., roztwor 1-procentowy,

¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwdr l1-procen-
towy.

d) Papierek wskaznikowy.

3.7.4. Wykonanie oznaczania. Ze¢ S$redniej probki la-
boratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ okoto 2 g
produktu z doktadnoscia do 0,001 g. Odwazkeg przenies¢
ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm’,
doda¢ 50 cm’ gorace)] wody destylowanej, wymieszac,
ochlodzi¢ do temperatury otoczenia 1 uzupeini¢ woda
destylowang do kreski.

W przypadku koncentratow zup o smaku kwasnym
(barszcze, zurki) roztwor po ochtodzeniu zobojgtnic
wodorotlenkiem sodowym wobec papierka wskazniko-
wego, wymiesza¢ i uzupeini¢ woda destylowana do
kreski. Do kolby stozkowe] pobra¢ pipeta znad osadu
25 ecm’ roztworu, dodac kilka kropli chromianu pota-
sowego 1 miareczkowac 0,1N roztworem azotanu srebra
do wystgpienia ceglanopomaranczowego zabarwienia.
W przypadku roztwordéw silnie zabarwionych do odpi-
petowanych 25 cm?® roztworu dodaé¢ 50 ¢cm?® wody de-
stylowanej 1 miareczkowaé¢ do zmiany zabarwienia w
odniesieniu do proby niemiareczkowane.

W koncentratach obiadowych o niskiej zawartosci
soli {okolo 5 %) miareczkowanie (0,IN roztworem azo-
tanu srebra wykonac¢ bezposrednio w kolbie stozko-
we] po uprzednim rozprowadzeniu proby w 50 ¢m’
gorgce) wody destylowanej 1 ochtodzeniu badanego roz-
tworu do temperatury otoczenia.
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3.7.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢
chlorku sodowego X4 obliczy¢ w procentach wg wzoru

a-v-0.00585
g-b

Xe = 100 (6)

w ktorym:

a — 1los¢ zuzytego 0,IN roztworu azotanu
srebra, cm’,

b — 1lo$¢ badanego roztworu wzigta do mia-
reczkowania, cm?,

g — masa probki, g.

v — obj¢tos¢ kolby pomiarowej, cm’,

0,00585 — 1los¢ chlorku sodowego odpowiadajgca

I ecm? 0,IN azotanu srebra. g.

3.7.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednia arytmetyczng co najmniej dwoch row-
nolegltych oznaczan nie réznigcych si¢ wigeej niz o 0,2.
Wynik poda¢ z dokladnoscig do 0.1 9%.

3.8. Oznaczanie zawartosci ttuszczu

3.8.1. Oznaczanie zawartosci ttuszczu metoda Soxhle-
ta (metoda odwotawcza)

3.8.1.1. Zakres stosowania metody. Mctod¢ nalezy
stosowac¢ dla koncentratow obiadowych sypkich.

3.8.1.2. Zasada metody polega na ekstrakcj substan-
cji thuszczowych eterem naftowym przez 1 h i wago-
wym oznaczaniu pozostatosci po catkowitym odparo-
waniu rozpuszczalnika.

3.8.1.3. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Aparat Soxhleta z kolbami o pojemnosci 100 ¢cm’.

¢) Laznia wodna z termoregulacjg lub piec clektrycz-
ny przeciwwybuchowy.

d) Suszarka elektryczna z termoregulacjy.

e) Eksykator wg 3.6.1.3.

3.8.1.4. Odczynniki i materiaty

a) Eter naftowy cz., Swiezo przedestylowany (frakcja
40 +60°) lub inny rozpuszczalnik organiczny.

b) Piasek oczyszczony chemicznie wg 3.6.3.3.

c) Gilza lub bibuta filtracyjna (odttuszczone).

d) Wata odtluszczona.

¢) Porcelanowe lub szklane szamotki (substancje
utatwiajgce wrzenie).

3.8.1.5. Wykonanie oznaczania. Ze¢ S$redniej probki
laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ do gil-
zy wykonanej z bibuty i'iltraéy_incj z watg okoto 5 g
produktu z dokladnoscig do 0.001 g. W przypadku
koncentratow o zawartosct wody powyze; 10 % lub
o konsystencji lekko pastowate}, odwazk¢ wstgpnie
podsuszy¢ z piaskiem w suszarce o temperaturze okoto
90 °C przez 2 h 1 przeniesc iloSciowo do gilzy. Gilze
po szczelnym zamknig¢ciu umiesci¢ w aparacie Soxhleta
potgczonym z uprzednio wysuszong i1 zwazong kolbg
zawierajgcy porcelanowe szamotki. Do kolby dodac
okoto 75 c¢m’ eteru naftowego. ekstraktor potgczy¢
z chtodnicg 1 ekstrahowa¢ na wrzgce) tazni wodnej
przez 6 h przy szybkosci kroplenia okoto 160 kropli
na minut¢. Po zakonczeniu ekstrakcyi eter naftowy
oddestylowac, kolb¢ odtaczy¢ od ekstraktora 1 odpa-
rowac resztki rozpuszczainika na gorgcej tazni wodne;.

Kolb¢ 7z tluszczem suszy¢ w suszarce w temperaturze
okoto 90 °C przez 1 h, ochtodzi¢ w eksykatorze i1 zwa-
7zy¢ 7z dokladnoscia do 0.001 g. Nast¢pnie kolbg po-
nownie suszy¢ przez 0,5 h. Roznica migdzy kolejnymi
wazeniami nie powinna przekracza¢ 0,001 g.
3.8.1.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc¢
thuszczu X5 obliczy¢ w procentach wg wzoru

b-a
Xy = 100 (7)
g
w ktorym:
a — masa kolby 7z szamotkami, g.
b — masa kolby z szamotkami 1 ttuszczem, g,
¢ — masa probki, g.

38.1.7. Wynik koncowy oznaczania. Zz wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng dwoch rownoleglych
oznaczan nie roznigeych si¢ wigee) niz o 0,2, Wynik
podac¢ z doktadnoscia do 0.1 %.

3.8.2. Oznaczanie zawartosci ttuszczu metodg Puza-
nowa (metoda techniczna)

3.8.2.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowac dla koncentratow obiadowych sypkich.

3.8.2.2. Zasada metody polega na ckstrakcji substan-
cji thuszczowych eterem naftowym przez 4 h 1 wagowym
oznaczaniu pozostalosci po calkowitym odparowaniu
rozpuszczalnika.

3.8.2.3. Aparatura i przyrzady

a) Aparat ekstrakcyyny Puzanowa lub Butta 7z kol-
bami o pojemnosci 100 cm’.

b) Pozostate przyrzady wg 3.8.1.3.

3.8.2.4. Odczynniki i materiaty — wg 3.8.1.4.

3.8.2.5. Wykonanie oznaczania — wg 3.38.1.5.
Ekstrakeje substancyi ttuszczowych eterem naftowym
wykonac¢ w aparacie Puzanowa lub Butta przez 4 h
przy szybkos$ci kroplenia 160 kroplh na minutg.

3.8.2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
thuszczu Xy obliczy¢ w procentach wg wzoru

_ b-a
Xy = 100 - (8)
g
w ktorym:
a — masa kolby 7z szamotkami. g,
b — masa kolby 7z szamotkami 1 tluszczem, g,
g — masa probki, g.

3.8.2.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyjac Srednig arytmetyczng dwoch rownoleglych ozna-
czan nie réznigeych si¢ wigee) niz o 0.3. Wynik podac
z doktadnoscia do 0.1 %.

3.8.3. Oznaczanie zawartosci tluszczu metoda Gros-
sfelda (metoda techniczna)

3.8.3.1. Zakres stosowania metody. Mectod¢ nalezy
stosowac¢ dia koncentratow obiadowych o konsystencji
pasty.

3.8.3.2. Zasada metody polega na hydrolizie probki
kwasem solnym, ekstrakcji rozpuszcezalnikiem organicz-
nym i wagowym oznaczaniu pozostatosci po catkowi-
tym odparowaniu rozpuszczalnika.
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3.8.3.3. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Laznia wodna z termoregulacjg.

¢) Suszarka elektryczna z termoregulacja.

d) Zestaw do ekstrakeji, aparat Puzanowa lub Butta.

e) Eksykator wg 3.8.1.3.

f) Kolba stozkowa z korkiem na szlif pojemnosci
100 cm?,

g) Cylinder pomiarowy pojemnosci 25 c¢m’,

3.8.3.4. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

b) Eter naftowy wg 3.8.1.4 lub trojchloroetylen
cz.d.a.

3.8.3.5. Wykonanie oznaczania. Zc¢ Srednie) probki
laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ w kol-
bie stozkowej okolo 5 g produktu z doktadnoscig do
0,001 g i doda¢ 25 cm’ kwasu solnego. Kolbg umiescic
na wrzgcej tazni wodnej 1 ogrzewac do catkowitego roz-
puszczenia si¢ produktu. Nast¢gpnie kolbg¢ ochtodzi¢
do temperatury, otoczenia, doda¢ 50 ¢cm?® rozpuszczal-
nika, zamkng¢ korkiem, wytrzasa¢ przez 3 min i pozo-
stawi¢ do calkowitego rozdzielenia si¢ warstw., War-
stwg rozpuszczalnika ostroznie zdekantowac¢ do cylin-
dra. Do kolby uprzednio wysuszonej 1 zwazonej prze-
nies¢ iloSciowo 25 c¢cm? rozpuszczalnika. Kolb¢ podta-
czy¢ do aparatu destylacvjnego, umiesci¢ na wrzgcej
fazni wodnej 1 oddestylowac rozpuszczalnik. Nastgpnie
kolb¢ odlgczy¢ od ekstraktora 1 odparowac resztki roz-
puszczalnika na gorgcej tazni wodnej. Kolbg z ttusz-
czem suszy¢ w suszarce w temperaturze okoto 90 °C
przez 1 h, ochtodzi¢ w eksykatorze 1 zwazy¢ z doktad-
noscig do 0,001 g.

*3.8.3.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosé
ttuszczu Xy obliczy¢ w procentach wg wzoru

(b-a) v

L

Xo ¥ 100 (9)

w ktorvm:
a — masa puste) kolby. g.
b -—— masa kolby z tluszczem. g.
g —— masa probki, g,

v — objetos¢ dodanego rozpuszezalnika. cm’.
¢ — obj¢tos¢ rozpuszczainika wzigta do oddestylo-

wania, cm-.

3.8.3.7. Wynik koiicowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmnie]
dwoch rownolegtych oznaczan nie réznigeych si¢ wigce]
niz o 0,5. Wynik poda¢ z dokladnoscig do 0,1 %.

3.8.4. Oznaczanie tfuszczu metodg refraktometryczna
(szybka metoda techniczna)

3.8.4.1. Zakres stosowania metody. Mctod¢ nalezy
stosowa¢ dla koncentratow obiadowych sypkich.

3.8.4.2. Zasada metody polega na ekstrakcji substan-
cji tluszczowych za pomocg SciSle okres$lone) ilosci
a-bromonaftalenu 1 pomiarze wspolczynnika zalamania
Swiatla w temperaturze 20 °C.

3.8.4.3. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Refraktometr Abbego lub RL o zakresie pomia-
rowym np = 1,3+1,7.
\ ¢) Ultratermostat.

"d) Plytka wzorcowa ze szkla optycznego.

3.8.4.4. Odczynniki i materialy

a) Bromonaftalen cz.d.a. (n3° = 1,6575 £0,005).

b) Ciecze wzorcowe: toluen cz.d.a. lub 2,2 4-tréjme-
tylopentan.

¢) Piasek oczyszczony chemicznie wg 3.6.3.3.

d) Sgczek migkki o srednicy 30 mm.

e) Wata odtluszczona.

f) Mozdzierz porcelanowy o S$rednicy 60 mm.

g) Lejek szklany.o srednicy okoto 50 mm.

h) Szkietko zegarkowe. ‘

i) Pipeta skalibrowana na wylew 2 c¢cm® a-bromo-
naftalenem.
Pipet¢ nalezy tak skalibrowac, aby masa odmierzonego
w temperaturze 20 °C bromonaftalenu podzielona przez
jego gestos¢ wynosita 2 cm’ a-bromonaftalenu. Pipete
nalezy cechowa¢ w temperaturze 20 °C na wylew swo-
bodny z otarciem konca o $ciang¢ naczynia.

3.8.4.5. Sprawdzenie refraktometru. Refraktometr
sprawdzi¢ za pomoca cieczy wzorcowej, wyregulowac
zgodnie z instrukcjg, podlgczy¢ do ultratermostatu
i wykona¢ pomiar w temperaturze 20 °C.

3.8.4.6. Wykonanie oznaczania. Ze¢ Sredniej probki
laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.6 odwazy¢ na
szkictku zegarkowym 2 g produktu z doktadnoscig do
0,001 g, przenies¢ ilosciowo do mozdzierza, doda¢ | g
piasku 1 doktadnie rozciera¢ przez 2 min. Nast¢pnie
doda¢ pipeta 2 ¢cm?® a-bromonaftalenu i probke ener-
gicznie rozciera¢ przez 2 min. Zawarto$¢ mozdzierza
przesaczy¢ przez karbowany sgczek odrzucajac pierwsze
3 krople ckstraktu. Nastgpnie przenie$¢ za pomoca
precika szklanego 2-+3 krople klarownego ekstraktu
na pryvzmaty refraktometru podtaczonego uprzednio do
ultratermostatu 1 odczyta¢ wspolczynnik zalamania
swiatla w temperaturze 20 °C. Nast¢pnie wytrze¢ pryz-
maty rclraktometru odtluszczong watg, ponownie na-
nies¢ badany ekstrakt na pryzmaty 1 wykonaé¢ odczyt.
W (e same) temperaturze wykona¢ pomiar wspotczyn-
nika zatamania Swiatta a-bromonaftalenu.

3.8.4.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$¢
ttuszczu X0 obliczy¢ w procentach wg wzoru

X =1z (n. - n) (10)
w ktorym:

n. — wspoOlczynnik zalamania swiatta a-bromonaf-
talenu (ns° = 1,675 £0,0005),

n — wspolczynnik  zalamania $wiatta badanego
ekstraktu thuszczowego,

z — wspolczynnik przeliczeniowy wyznaczony dos-
wiadczalnie.

Wspotczynnik z nalezy wyznaczy¢ doswiadczalnie dla
kazdego asortymentu koncentratu przy zastosowaniu
odwotawczej metody oznaczania zawartosci thluszczu.
Wspolczynnik z obliczy¢ wg wzordw
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= - 11
5 (n.-z) - 104 (1)
4 - d - 100 (12)
c
_ &K
d 100 (13)
w ktorych:
a — zawartosSc tluszczu w roztworze a-bromonafta-
lenu, g,
¢ — masa a-bromonaftalenu, g, ustalona na pod-
stawie 10 rownoleglych oznaczan masy 2 cm’
odpipetowanego a-bromonaftalenu (2 cm’ =
= 2,964 g),
d — zawarto$¢ tluszczu w nawazce, g,
g — masa badanego koncentratu, g,
K — procentowa zawartos¢ ttuszczu w danej probee

koncentratu oznaczona metodg odwolawczg
wg 3.8.1.

3.8.4.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyjac¢ Srednig arytmetyczng co najmniej dwéch row-
noleglych oznaczan nie r6znigcych si¢ wigcej niz o 0,25.
Wynik -poda¢ z doktadnoscig do 0,1 %.

3.8.5. Oznaczanie zawartoSci  tluszczu
Weibulla-Stoldta

3.8.5.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowac dla koncentratow obiadowych na bazie mieka
w proszku.

3.8.5.2. Zasada metody polega na hydrolizie prébki
kwasem solnym, ekstrakcji substancji ttuszczowych ete-
rem naftowym 1 wagowym oznaczaniu pozostalo$ci po
catkowitym odparowaniu rozpuszczalnika.

3.8.5.3. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Waga analityczna.

b) Aparat ekstrakcyjny Puzanowa lub Butta z kol-
bami o pojemnosci 100 cm’.

¢) Laznia wodna z termoregulacja.

d) Grzejnik elektryczny.

e) Suszarka elektryczna wg 3.6.1.3.

f) Eksykator wg 3.6.1.3.

g) Kolba stozkowa ze szlifem pojemnosci 250 cm®.

h) Porcelanowe lub szklane szamotki.

1) Chtodnica zwrotna kulkowa.

1) Saczek migkki o $rednicy okoto 100 mm.

k) Szkietko zegarkowe.

I) Wata, gilza lub bibuia filtracyjna (odttuszczone).

3.8.5.4. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz., roztwor 4N.

b) Eter naftowy Swiczo przedestylowany (frakcje
40 +60 °C).

¢) Azotan srebra cz., roztwor l-procentowy.

3.8.5.5. Wykonanie oznaczania

a) Hydroliza. Ze Sredniej probki laboratoryjnej przy-
gotowane] wg 2.3.5 odwazy¢ do kolby stozkowej okoto
5 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g. Probke¢ zalac
100 cm? kwasu solnego i wrzuci¢ szamotki. Kolbg po-
faczy¢ z chlodnicg 1 ogrzewad na grzejniku utrzymujgc
w stanie tagodnego wrzenia przez 15 min. Nast¢pnie

metodg

przemy¢ chtodnicg 100 cm?® gorgcej wody destylowanej
i wla¢ do kolby z probka. Po ochtodzeniu zawartos¢
kolby przenies¢ ilosciowo na karbowany saczek uprzed-
nio zwilzony wodg destylowang. Pozostatos¢ na sgczku
przemywac ciepla woda do zaniku reakcji na chlorki
(proba z azotanem srebra). Nast¢pnie saczek wraz z za-
warto$cig umiesci¢ na szkietku zcgarkbwym 1 suszyc
przez 2 h w suszarce w temperaturze 105 °C. Wysuszo-
ny saczek przenies¢ do gilzy, szkietko zegarkowe wy-
trze¢ watg zwilzong eterem i1 wilozy¢ do gilzy.

b) Ekstrakcja. Gilz¢ po szczelnym zamknigciu umies-
ci¢ w aparacie ekstrakcyjnym potaczonym z wysuszong
i wytarowang kolbg. Do kolby nala¢ okoto 75 cm? ete-
ru naftowego, ckstraktor polgczy¢ z chtodnicg i ekstra-
howa¢ na wrzacej tazni wodnej przez 4 h przy szybkosci
skraplania okoto 160 kropli na minutg.

Po zakonczeniu ekstrakcp eter oddestylowac, kolbg
odigczy¢ od ektraktora i odparowac resztki eteru na
gorgce] tazni. Nast¢pnie kolbg suszy¢ w suszarce w tem-
peraturze 90 °C przez 1 h. Po ochtodzeniu kolby w
eksykatorze do temperatury otoczenia zwazy¢ z doklad-
noscig do 0,001 g.

3.8.5.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
thuszczu X4 obliczy¢ w procentach wg wzoru

Xy == & N) (14)
4
w ktorym:
a — masa puste] kolby, g,
b — masa kolby z thuszczem, g.
g — masa probki, g.

3.8.5.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng dwoch rownolegliych
oznaczan nie roznigceych sie wigcej niz o 0,2. Wynik
poda¢ z doktadnoscig do 0,1 %. .

3.8.6. Oznaczanie zawartoSci ttuszczu metodg Gerbera
(metoda techniczna)

3.8.6.1. Zakres stosowania metody. Metod¢ nalezy
stosowac dla koncentratéow obiadowych na bazie mleka
w proszku (metoda techniczna).

3.8.6.2. Zasada metody polega na uwolnieniu ttusz-
czu za pomocg kwasu siarkowego, odwirowaniu i okres-
leniu jego zawartoSci na skali tluszczomierza.

3.8.6.3. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Wirowka Gerbera.

¢) Laznia wodna z termoregulacjg.

d) Ttuszczomierz o skali 0+ 30 %.

3.8.6.4. Odczynniki

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (d = 1,84 g/cm’).

b) Alkohol izoamylowy cz.d.a. (d = 0.815 g/cm?).

3.8.6.5. Wykonanie oznaczania. Ze¢ Sredniej probki
laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ 2,5 g
produktu z dokladnoscig do 0,001 g 1 przeniesc¢ ilos-
ciowo do ttuszczomierza, do ktérego uprzednio odmie-
rzy¢: 10 cm?® kwasu siarkowego, 8 cm?® wody destylo-
wanej, 1 cm’ alkoholu izoamylowego. Tluszczomierz
szczetnie zamkngé gumowym korkiem i1 doktadnie wy-
mieszaé w celu rozpuszczenia probki w  warstwie
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wodno-alkoholowej. Nastgpnie tluszczomierz wstawié
do tazni wodnej i ogrzewa¢ w temperaturze 65 <70 °C
przez 0,5 h (zawartos$¢ ttuszczomierza powinna znajdo-
wac si¢ ponizej poziomu wody). W czasie ogrzewania
ttuszczomierz kilkakrotnie wstrzagsng¢ do catkowitego
rozpuszczenia. si¢ produktu. Nastgpnie tluszczomierz
wyjac z tazni wodnej i regulujgc poziom podzialki
zerowe] za pomoca korka odczytaé na skali zawartos¢
ttuszczu.

3.8.6.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢
ttuszczu w procentach odczyta¢ ze skali ttuszczomierza
wg menisku dolnego.

3.8.6.7. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng odczytow dwoch rowno-
legtych oznaczan nie réznigcych si¢ wigcej niz o 0.,5.
Wynik poda¢ z dokitadnosciag do 0,1 %.

3.9. Oznaczanie zawartosci azotu metoda Kjeldahla

3.9.1. Zasada metody polega na przeprowadzeniu
organicznych substancji azotowych w sole amonowe za
pomocg kwasu siarkowego, oddestylowaniu amoniaku
do roztworu kwasu borowego i1 zmiareczkowaniu kwa-
sem solnym.

3.9.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Kolba Kjeldahla pojemnosci 250 -+ 500 ml z chtod-
nicy.

c) Aparat Parnasa-Wagnera lub inny zestaw do des-
tylacji zapewniajacy catkowita szczelno$é.

d) Zestaw do spalan elektryczny lub gazowy o re-
gulowane; intensywnosci grzania, pozwalajgcej na do-
prowadzenie do wrzenia 250 cm’ wody o temperaturze
pokojowej w kolbie Kjeldahla pojemnosci 500 cm’
w ciggu S min.

¢) Mikrobiureta o pojemnosci 5-+10 cm’.

f) Kolby stozkowe o pojemnosci 250 +300 cm’.

g) Pipeta pomiarowa o pojemnosci 2025 cm?,

3.9.3. Odczynniki, roztwory i materiatly

a) Kwas siarkowy cz. (d = 1,84 g/cm’).

b) Wodorotlenek sodowy cz., roztwér 30-procen-
towy.

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwor 0,IN.

d) Kwas borowy cz. (H3;BO3), roztwor 2-procentowy.

e) Siarczan potasowy cz. (K:SOy).

i) Siarczan miedziowy cz. (CuSOs - SH,0) lub mie-
szanina katalizatora (siarczan potasowy i siarczan mie-
dziowy w stosunku 24 :1), utarta w mozdzierzu i prze-
chowywana w szczelnie zamkni¢tym stoiku.

g) Czerwien metylowy cz.

h) Bigkit metylenowy cz.

1) Alkohol etylowy, roztwér 96-procentowy i1 50-pro-
centowy.

i) Wskaznik Tashiro. Odwazy¢ na wadze analityvcz-
nej 0,2 g czerwieni metylowej, rozpusci¢ w zlewce w
50 cm® 96-procentowego alkoholu etylowego i ogrze-
wac na tazni wodnej w temperaturze 65 °C do catkowi-
tego rozpuszczenia czerwieni. Odwazy¢ 0,1 g bilgkitu
metylenowego 1 rozpusci¢ w zlewce w 150 cm? 50-pro-
centowego alkoholu etylowego. Obydwa roztwory
zmiesza¢ i przesgczy¢ do butelki z ciemnego szkfa.

k) Porcelanowe lub szklane szamotki (substancje za-
pobiegajace przegrzewaniu).

1) Bibutka bezazotowa.

) Saczki filtracyjne karbowane.

3.9.4. Wykonanie oznaczania

3.9.4.1. Mineralizacja. Ze S$redniej prébki laborato-
ryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢ na bibuice lub
toédeczce szklanej okoto 1,0 g produktu z doktadnoScia
do 0,001 g i umiesci¢ w kolbie Kjeldahla. Nast¢pnie
dodaé¢ 7,5 g siarczanu potasowego 1 0,31 g siarczanu
miedziowego (7,81 g mieszaniny katalizatora), 15 c¢m’
stezonego kwasu siarkowego, ostroznie wymieszac,
wrzuci¢ peretki szklane 1 kolb¢ umiesci¢ pod wyciggiem
w zestawie do spalan. Zawarto$¢ kolby ostroznie ogrze-
wac, zwigkszajac stopniowo intensywnosS¢ grzania az do
uzyskania 360 °C. Spalanie prowadzi¢ do momentu
uzyskania klarownej cieczy o zabarwieniu zielonym, po
czym ogrzewacé jeszcze przez 1 h. W przypadku sto-
sowania gazowego zestawu do spalan, nalezy stosowacd
siatki azbestowe z otworem o $rednicy mniejszej niz
$rednica kolby na wysokosci menisku cieczy. Po zakon-
czeniu mineralizacji kolbg¢ pozostawi¢ do ochlodzenia.

3.9.4.2. Dodawanie wodorotlenku sodowego. Do kolby
Kjeldahla doda¢ okoto 250 c¢cm?® wody destylowane]
i 40 cm?® wodorotlenku sodowego. Dodawanie wodoro-
tlenku sodowego powinno odbywac si¢ bardzo ostroz-
nie w celu unikniecia przegrzewania mieszaniny oraz
ewentualnych strat amoniaku.

W  przypadku stosowania do destylacji aparatu
Parnasa-Wagnera lub innego zestawu, zawarto$¢ kolby
Kjeldahla przenie$¢ ilosciowo woda destylowana do
kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm?, ochtodzié 1 do-
petni¢ woda do kreski.

3.9.4.3. Destylacja. Do kolby stozkowej stuzgcej jako
odbieralnik odmierzy¢ 25 + 50 cm? kwasu borowego i1 8
kropli wskaZznika Tashiro. Odbierainik umiesci¢ pod
chlodnica aparatu destylacyjnego zanurzajac rurkeg
chlodnicy w kwasie borowym. Destylacj¢ amoniaku
przeprowadzi¢ z parg wodna przez 20 min lub 30 min
bez pary wodnej. Objgtos¢ destylatu powinna wynosi¢
/3 poczatkowe] objeto$ci ptynu zawartego w kolbie
destylacyjnej.

W przypadku stosowania aparatu Parnasa-Wagnera
pobra¢ pipetg 25 c¢cm’ zmineralizowanego roztworu,
przenie$¢ do kolby destylacyjnej, doda¢ okoto 15 cm?
wodorotlenku sodowego. Destylacje amoniaku prze-
prowadzi¢ z parg wodng przez 15 min do zmiany
barwy kwasu borowego w odbieralniku. Po zakoncze-
niu destylacji obnizy¢ odbieralnik i sptuka¢ zewngtrzne
$cianki rurki niewielka iloscia wody destylowanej do
odbieralnika.

3.9.4.4. Miareczkowanie. Destylat miareczkowac
mianowanym rogtworem kwasu solnego do barwy
rozowofioletowe;.

3.9.5. Proba odczynnikowa (zerowa). W celu kontroli
odczynnikdéw nalezy wykonaé¢ préb¢ zerowa przepro-
wadzajac oznaczanie bez badanego produktu wg 3.9.4.
Wynik proby zerowej powinien zawieraC sig w grani-
cach od 0,0 do 0.2 cm’ uzytego mianowanego roztworu
kwasu solnego. Jezeli wynik proby zerowej jest wigkszy
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niz 0,2 c¢cm’, to nalezy zmieni¢ zestaw stosowanych
odczynnikow. Wynik proby zerowej nalezy odejmowac
od ilosci cm? zuzytych do miareczkowania proby wias-
ciwe). Probe zerowg wykona¢ kazdorazowo przy zmia-
nie odczynnikow.

3.9.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ azotu
obliczy¢ w procentach wg wzorow

— przy bezposredniej destylacyi z kolby Kjeldahla

(a-5b)-0,0014
g

Xis = 100 (15)

— przy destylacji w aparacie Parnasa-Wagnera

(@->0)-0,0014 -v

Xie = 100 (16)
g c
w ktorych:

a — objetos¢ 0,IN kwasu solnego zuzyta do
miareczkowania proby wilasciwej. cm?,

b — objgtos¢ 0,IN kwasu solnego zuzyta do
miareczkowania proby zerowej. cm’,

¢ — 1los¢ badanego roztworu wzieta do desty-
lacji, cm’,

g — masa probki, g,

v — objeto$¢ kolby pomiarowej, cm’,

0,0014 — ilo$¢ azotu odpowiadajgca 1 cm' 0.IN

kwasu solnego, g.

3.9.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalczy
przyja¢ Ssrednig arytmetyczng dwoch rownoleglych
oznaczan nie roznigcych si¢ wigee) niz o 0.1.

- 3.9.8. Obliczanie zawartoSci biatka. Zawartos¢ bial-
ka X7 obliczy¢ w procentach wg wzoru

X17 = X[ﬁ (),25 (17)
w_ ktorym: \
X5 — zawarto$¢ azotu, %,
6.25 — wspotczynnik przeliczeniowy na biatko.

3.10. Oznaczanie wartosci kalorycznej

3.10.1. Oznaczanie wartosci kalorycznej (brutto) na
podstawie ciepta spalania

3.10.1.1. Zasada metody polega na catkowitym spa-
leniu probki w atmosterze tlenu pod cisSnieniem w bom-
bie kalorymetrycznej i pomiarze przyrostu temperatury
wody w naczyniu kalorymetrycznym.

3.10.1.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Bomba kalorymetryczna sktadajaca si¢ z korpusu
1 glowicy. .

b) Naczynie kalorymetryczne.

c¢) Termostat.

d) Mieszadlo mechaniczne.

e) Termometr rtgciowy z zakresem temperatur od
+15 °C do +25 °C o dzalce elementarne; 0,01 °C,
umozliwiajacy odczytanie temperatury za pomoca lupy
z doktadnoscia co najmniej do 0,002 °C lub termometr
Beckmana.

f) Lupa z podswietlaczem powi¢kszajaca co naj-
mniej S5-krotnie.

g) Pulpit sterowniczy.

h) Prasa do formowania pastylek.

1) Statyw do bomby kalorymetrycznej.

1) Butla ze spr¢zonym tienem.

k) Reduktor butlowy.

I) Kapilara taczgca reduktor z bombag kaloryme-
tryczng.

m) Tygiel kwarcowy lub ze stali kwasoodporne.

n) Waga analityczna.

0) Pipeta o pojemnosci 2+5 cm’,

p) Eksykator napeiniony P>Os lub inng substancja
0suszajycy.

r) Woreczek kolodionowy, wykonany w nast¢pujg-
cy sposob: do probowki wla¢ niewielkg 1los¢ 6-procen-
towego eterowego roztworu kolodium 1 rozprowadzic¢
roztwor po Sciankach. Utworzony po kiltku godzinach
woreczek wyjac z probowki, wysuszy¢ na powietrzu,
a nastgpnie w cksykatorze.

3.10.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas benzoesowy lub 1nna substancja wzorcowa
o znanym cieple spalania.

b) Wodorotieneck sodowy lub potasowy cz.d.a.. roz-
twor 0,1N.

¢) Kolodium cz., roztwor eterowy 4-procentowy.

d) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy 0,1-procen-
towy.

¢) Pigciotienck fosforu cz. lub inna substancja osu-
szajgca.

3.10.1.4. Przygotowanie probki do spalan. Z¢ Sredniej
probki laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odwazy¢
okoto 1 g produktu z doktadnoscig do 0,001 g i umics-
ci¢ w uprzednio wyprazonym tyglu w postact:

a) Uformowane] pastylki — pastylk¢ uformowac
w prasic wraz ze srodkowym odcinkiem uprzednio zwa-
zonego drutu oporowego o diugosci 12 ¢cm. Sprasowa-
na pastylke po oczyszcezeniu pedzelkiem zwazy¢ na wa-
dze analitycznej z doktadnoscig do 0.001 g.

b) W woreczku kolodionowym — w wytarowanym
woreczku kolodionowym odwazy¢ probke 1 owing¢ go
12 ¢cm zwazonego drutu oporowego.

3.10.1.5. Przygotowanie kalorymetru do pomiaru.
Plaszcz kalorymetru wypetni¢ wodg destylowanag 1 regu-
lowac jej temperatur¢ wzgledem temperatury otoczenia
za pomocg wgzownicy. Roznica migdzy temperaturg oto-
czenia, a temperaturg wody w ptaszczu nie powinna prze-
kracza¢ 0,5 °C. Do naczynia kalorymetrycznego wlac
2700 cm?® wody destylowanej i zwazy¢ z doktadnoscig do
0.5 g (1los¢ uzyte) wody powinna by¢ zawsze taka sama).
Zmierzy¢ temperatur¢ wody 1 porownac ze wskazaniem
termometru umieszczonego w obudowie kalorymetru.
Temperatura wody w naczyniu kalorymetrycznym przed
pomiarem powinna byc¢ nizsza o 1 = 1,5°C od temperatu-
ry wody w ptaszczu kalorymetru. Do kolejnych oznaczan
wystarczy tylko czg¢Sciowa wymiana wody w naczyniu
kalorymetrycznym w celu uzyskania wtasciwej tempera-
tury wody. Naczynie kalorymetryczne napetnione woda
wstawi¢ do plaszcza kalorymetru.

3.10.1.6. Napeinianie bomby kalorymetrycznej. Masg
probki przygotowang wg 3.10.1.4 umiesci¢c w tyglu na
rurze wlotowe; w glowicy bomby. Konce drutu opo-
rowego umocowac na elektrodach bomby. Do bomby
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wla¢ za pomoca pipety 2 cm?® wody destylowane). Glo-
wicg bomby wraz z tyglem zawieszonym w uchwycie
elektrody polaczy¢ szczelnie z  korpusem bomby.
Nast¢pnie bombe¢ potaczy¢ z butla tlenowag 1 napetnic
ostroznie tlenem do ci$nienia 25 + 30 kG/cm?. Bombg
wstawi¢ do naczynia kalorymetrycznego. Do wody
znajdujgcej si¢ w naczyniu kalorymetrycznym wprowa-
dzi¢ mieszadlo 1 po jego r¢cznym uruchomieniu spraw-
dzi¢, czy nie uderza w bombe¢ lub w naczynie kalory-
metryczne. Do naczynia kalorymetrycznego wstawic
ostroznie termometr tak, aby nie dotykal zadnej cz¢dci
aparatury, a zbiornik rteci byt zanurzony catkowicie
w wodzie, lecz nie dotykat dna naczynia kalorymetrycz-
nego. Po zestawieniu aparatury plaszcz kalorymetru
zamknac¢ pokrywa.

3.10.1.7. Wykonanie pomiaru kalorymetrycznego. Uru-
chomi¢ mieszadto 1 po uptywie 5+ 10 min rozpoczyc
odczytywanie temperatury w jednominutowych odste-
pach czasu. Temperaturg odczytywac przez lupe z do-
ktadnoscig co naymniej 0,002 °C. Lupa powinna znaj-
dowac si¢ dokladnie na wysokosci stupa rtect. Whasci-
wy pomiar kalorymetru sklada si¢ z trzech okresow:
poczatkowego, glownego 1 koncowego.

a) Okres poczatkowy. W okresie poczatkowym trwa-
jacym okoto 5 min wykonac¢ 6 odczytéw temperatury
w jednominutowych odstgpach czasu. Bezposrednio po
szostym odczycie zapali¢c odwazke w bombic przez wla-
czenie pradu (nacisk na przycisk zaplonowy). Lampa
kontrolna powinna zaswieci¢ si¢ i zgasna¢ przed wyla-
czentem pradu. Jezelt lampka nie zgasnie pomiar nalezy
uzna¢ za nieudany 1 zestawi¢ od nowa aparature.

b) Okres gtowny. W okresie globwnym zaczynajgcym
si¢ z chwilg zapalenia probki nalezy wykonac¢ co naj-
mniej 10 odczytdw temperatury w odstepach jednomi-
nutowych. Poczatkowe odczyty mozna wykonac 7z do-
ktadnoscig do 0,1 °C bez uzycia lupy. Jako ostatni
odczyt tego okresu przyjaé¢ pierwszy z dwoch jednako-
wych odczytow.

¢) Okres koncowy. W okresie koncowym trwajgcym
5 min nalezy wykonac¢ 5 odczytow temperatury w od-
stgpach jednominutowych, poczawszy od pierwszej mi-
.nuty po ostatnim odczycie okresu glownego. Po ostat-
nim odczycie temperatury zatrzymac¢ mieszadto, zdjac
pokrywe plaszcza, wyja¢ termometr, odtgczy¢ od bom-
by przewody elektryczne 1 wyja¢ mieszadto. Nast¢pnie
wyja¢ bombg z naczynia kalorymetrycznego i utrzy-
mujac jg w pozycji pionowej wytrze¢ ja do sucha.
Z bomby wypusci¢ gazy spalinowe, zdjaé¢ glowice
i sprawdzié, czy nastapito catkowite spalenie probki.
Jezeli w tyglu pozostaly czg¢sci niespalone, oznaczanie
nalezy powtorzy¢. Nastgpnie wngtrze bomby 1 tygiel
dokfadnie optukac¢ wodg destylowana, popluczyny ze-
bra¢ w kolbce stozkowej pojemnosci 250 cm?®. Zawar-
tos¢ kolby zmiareczkowac 0,1N roztworem wodorotlen-~
ku sodowego wobec kilku kropel fenoloftaleiny. Przed
obliczeniem wyniku zwazy¢ pozostatg nie spalong czg¢s¢
drucika oporowego.

3.10.1.8. Oznaczanie pojemnosci cieplnej kalorymetru
K. Pojemno$¢ cieplna kalorymetru oznaczy¢é w sposob
identyczny jak cieplo spalania probki. Kwas benzoeso-

wy lub inng substancj¢ o znanym cieple spalania suszyc¢
w ciggu co najmniej 72 h w eksykatorze w obecnosci
substancji osuszajacej wg 3.10.1.2. Nastgpnie odwa-
zy¢ okoto 1,0 + 1.2 g substancji wzorcowej, uformowac
pastylk¢ wprowadzajac w nig srodkowy odcinek uprzed-
nio zwazonego drutu oporowego o dtugosci 10+ 12 cm.
Sprasowana pastvlke po oczyszczeniu pedzelkiem zwa-
zy¢ na wadze analitycznej z dokladnoscia do 0,001 g.
Dalej postgpowaé¢ wg 3.10.1.7 z tym, ze roztwOr otrzy-
many po wyplukaniu bomby nalezy ogrzac, utrzymac
w stanie wrzenia przez 5 min i po ochlodzeniu zmia-
reczckowa¢ 0,IN roztworem wodorotlenku sodowego
wobec fenoloftaleiny. Pojemnosc¢ cieping kalorymetru
K obliczy¢ w cal/°C lub J/°C wg wzoru

"
4

Q Mot Ly
K = ; (18)
(tl - f) ) \'-—a\'
w ktorym:
QO — cieplo spalania kwasu benzoesowego lub inne]

substancji wzorcowej, cal/g,

n, — nawazka kwasu benzoesowego, g,

; — ostatni odczyt temperatury okresu poczatko-
wego bezposrednio przed wihaczeniem pradu,
&
1 5 SR LR - O % o

11 — najwyzsza temperatura okresu glownego, °C,

Y, — poprawka na wymiang ciepla z otoczeniem,
OC‘

2., — poprawka na dodatkowe efekty cieplne,
cal/°C.

a) Poprawke na wymiane ciepta z otoczeniem >, w °C
obliczy¢ wg wzoru

Vi = Vo
0= n ¢ v + —— (m * 2r) (19)
w ktorym:
n — liczba minut okresu gtéwnego,
v, — Srednia rdéznica temperatury w ciggu 1 min
okresu poczatkowego, °C,
Vi — Srednia roznica temperatury w ciggu | min
okresu koncowego, °C,
m — liczba minut w okresie gtownym, w ktorym
przyrost temperatury byt wyzszy od '/3 °C,
r — liczba minut okresu gtéwnego, w ktorym przy-
rost temperatury byt nizszy od '/; °C,
>, — ma znak dodatni, gdy kalorymetr ma wyzszg
temperatur¢ od otoczenia i traci ciepto przez
promientowanie,
¥, — ma znak ujemny, gdy kalorymetr ma nizsza

temperatur¢ od otoczenia 1 pobiera ciepto.

b) Poprawke na dodatkowe efekty cieplne X, w ka-
loriach (J) obliczy¢ wg wzoru
* N3 + 1,43 N 4

.= 01 (m - m) + 0O, (20)
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w Ktorym:
Q1 — ciepto spalania drucika oporowego (1600).
cal/g,
ni — masa drucika oporowego przed spalaniem,
g,
n> — masa drucika oporowego pozostalego po

spaleniu, g,

Q. — cieplo spalania kolodium uzytego do sporzg-
dzenia woreczka kolodionowego (2250),
cal/g,

n; — masa woreczka kolodionowego, g,

V' — objetos¢ 0,IN roztworu wodorotlenku sodo-

wego lub potasowego zuzyta do zoboj¢tnie-
nia kwasu azotowego, cm’,

1,43 — ciepto tworzenia 1 cm? 0,IN kwasu azoto-
wego, cal/cm?.

Za pojemnos¢ cieplng kalorymetru przyja¢ Srednig
arytmetyczng wynikow co najmniej 3 oznaczan nie roz-
nigcych sig¢ migdzy sobg wigcej niz o 10 cal (41,9 J).
Wynik zaokragli¢ do liczby catkowitej. Pojemnos¢
cieplng kalorymetru sprawdza¢ co najmniej raz na 6
miesigcy 1 w przypadku zmiany warunkow pracy kalo-
rymetru (wymiana czgSci, naprawa itp.).

3.10.1.9. Obliczanie wyniku oznaczania. Warto$¢ ka-
lorymetru (brutto) produktu X>; wyznaczong na pod-
stawie ciepta spalania obliczy¢ w kcal/100 g wg wzoru

K@ -t-2))- 2
g

X = - 100 (21)

w ktorym:

K — pojemnos¢ cieplna kalorymetru wyznaczona
wg 3.10.1.8, cal,

1, — najwyzsza temperatura okresu gltownego, °C,

! — ostatni odczyt temperatury okresu poczgtko-
wego bezposrednio przed wilaczeniem pradu,
OC‘

2, — poprawka na wymiang ciepta z otoczeniem,
OC.

2, — poprawka na dodatkowe efekty cieplne, cal,

g — masa probki wrzigta do spalan, g.

3.10.1.10. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik na-
lezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng co najmniej dwoch
rownolegltych oznaczan nie réznigcych si¢ wigcej niz
0 20 kcal. Wynik zaokragli¢ do liczby catkowitej zgod-
nie z PN-70/N-02120.

Przyktad. W bombie kalorymetrycznej o pojemnosci
cieplnej] K = 3170 spalono prébke wysuszonego migsa
wieprzowego (1,1187 g) w woreczku kolodionowym
(0,0216 g). zawieszonym na elektrodach przy uzyciu
drucika oporowego o cigzarze 0,0064 g. Dla zoboj¢tnie-
nia powstalego kwasu azotowego zuzyto 12,0 cm’
0.IN wodorotlenku potasowego. W czasie oznaczania
na termometrze odczytano temperatury w kolejnych
okresach.

Okres Okres glowny Okres koncowy

poczatkowy
0 — 17,360 10 — 17,393 26 — 19,490
1 — 17,365 I — 17,900 27 — 19,492
2 — 17,369 12 — 18,600 28 — 19,496
3 — 17,370 - 13 — 18,930 29 — 19,499
4 — 17,375 14 — 19,120 - 30 — 19,500
5 — 17,376 15 — 19,223 31 — 19,502
6 — 17,380 16 — 19,300 32 — 19,504
7 — 17,384 17 — 19,345 33 — 19,504
8§ — 17,387 18 — 19,385 34 — 19,505
9 — 17,391 19 — 19410 35 — 19,505
10 — 17,393 20 — 19,432 36 — 19,505

21 — 19,439

22 — 19,469

23 — 19475

24 — 19,481

25 — 19.485

26 — 19,490

Obliczenie poprawki na promieniowanie (wymiana

ciepta z otoczeniem)
E\' = n * Vg +

W podanym przykfadzie n = 16 m = 2. r = 14;
ve = =0,0033; vx = -0,0015. vx 1 v, ma znaki ujemne,
gdyz temperatura wzrasta, tzn. kalorymetr zyskuje
ciepto.

-0,0015+0,0033
2

2: 16(-0.0033) + (2+2-14)=-0,026°C

Obliczanie ciepta spalania

Pozorny przyrost temperatury (7, = 1) =

= 19,490 - 17,393 = 2,097 °C
Poprawka na promieniowanie X, -0,026 °C
Rzeczywisty przyrost temperatury

(1 =t = X)) 2,123 °C
Wartos¢ (pojemnos¢) cieplna

kalorymetru K 3170 cal
Catkowita 1loS¢ wywigzanego ciepta

(2,123 - 3170) = 6730 cal
Ciepto spalania drucika (0,0064 - 1600)= 10,24 cal
Poprawka na wytworzony HNO;

(1,43 - 12) = 17,16 cal
Ciepto spalania kolodium

(0,0216 - 2250) = 48.60 cal

Et-ZQl(m—nz)+Qz-n3+ 1,43 - v
2. = 1600 - 0,0064 + 2250 - 0,0216 + 1,43 -12 = 76 cal
Wartos¢ kaloryczna produktu kcal/100 g

- Kt-1t-2%)-2

Q:

- 100
g

3170 (19.490 - 17.393 + 0.026) = 76.00 - 100
0= == 3111870 ) 20
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3.10.2. Obliczanie wartosci kalorycznej na podstawie
sktadu chemicznego przy zastosowaniu Srednich wspot-
czynnikow Atwatera

3.10.2.1. Obliczanie poszczegolnych wskazZnikow che-
micznych

a) Zawartos¢ suchej masy obliczy¢ w oparciu o ozna-
czong wod¢ wg 3.6.1 na podstawie wzoru: sucha ma-
sa = 100 -w.

b) Zawartos¢ sumy weglowodanow obliczy¢ na pod-
stawie wzoru: weglowodany = 100 — (woda + popiol
ogolny + biatko + ttuszcz).

¢) Zawartos¢ popiotu ogolnego oznaczy¢ wg 3.12.

d) Zawartos¢ biatka oznaczy¢ wg 3.9.

e) Zawartos¢ thuszczu oznaczy¢ wg 3.8.1.

3.10.2.2. Obliczanie wyniku oznaczania. Wartos¢ ka-
loryczng Xi» obliczyé w kcal/100 g wg wzoru

X2 =4 (w¢glowodany + biatko) + ttuszcz - 9 (22)

3.10.2.3. Wartos¢ kaloryczng wyrazong w kJ/100 g
obliczy¢ wg wzoru X = Xy, - 4,1868, w ktorym 4,1868
— wspoOifczynnik przeliczeniowy kcal/klJ.

3.10.2.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik na-
iezy przyjac srednig arytmetyczng co najmniej] dwoch
rownoleglych oznaczan wskaznikéw chemicznych (wo-

da. biatko, popiot ogdlny, thuszez). Wynik zaokraglhdc

do liczby catkowite;.

3.11. Oznaczanie zawartoSci popiotu ogdlnego

3.11.1. Zasada metody polega na spopieleniu probki
I wagowym oznaczaniu zawartosci popiotu.

3.11.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna.

b) Piec elektryczny 7z termoregulacig.

¢) Kuchenka elektryczna.

d) Eksykator wg 3.6.1.3.

e) Tygle porcelanowe.

3.11.3. Przygotowanie tygli. Tyglc dokiadnie umyc,
wyptuka¢ wodg destylowang 1 wyprazy¢ w piecu elek-
trycznym w temperaturze 600 °C do stalej masy. Nas-
tepnie tygle wstawi¢ do eksykatora, ochtodzi¢ do tem-
peratury otoczenia 1 zwazy¢ z doktadnoscig do 0,001 g.

3.11.4. Wykonanie oznaczania. Ze¢ sredniej probki la-
boratoryjnej przygotowane; wg 2.3.5 odwazy¢ do
uprzednio wyprazonego 1 wytarowanego tygla okoto 2 g
- produktu z doktadnoscig do 0,001 g. Zawartosc tygla
zwegli¢ na kuchence elektrycznej. Nastgpnie tygiel wsta-
wi¢ do komory pieca 1 spopiela¢ w temperaturze okoto
600 °C do uzyskania jednolitej szarej barwy. Tygiel wy-
ja¢ z pieca, przenie$¢ do eksykatora, ochlodzi¢ do tem-

3.11.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-
7y przyjaé¢ $rednig arytmetyczng wynikow dwdch row-
noleglych oznaczan nie ro6znigcych si¢ wigcej niz o 0,03.
Wynik podaé z doktadnoscia do 0,01 %.

3.12. Oznaczanie zawartoSci substancji mineralnych
nierozpuszczalnych w 10-procentowym HCI 3

3.12.1. Zasada metody polega na traktowaniu popio-
tu ogolnego 10-procentowym kwasem solnym, ilo$cio-
wym oddzieleniu substancji mineralnych 1 wagowym
oznaczaniu ich 1losci.

3.12.2. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Waga analityczna.

b) Piec elektryczny z termoregulac)a.
¢) Kuchenka elektryczna.

d

Eksykator wg 3.6.1.3.
Lejki szklane o $rednicy okolo 5 cm.
Sgczki ilosciowe do spalan.

h) Tygle przygotowane wg 3.11.3.

3.12.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

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

3.12.4. Wykonanie oznaczania. Do tygla z popiolem’
ogdélnym otrzymanym wg 3.11.4 dodaé¢ 5 cm’ kwasu
solnego 1 ogrzewa¢ na wrzace] tazni wodnej przez
I5 min. Nast¢pnie zawarto$¢ tygla przesgczy¢ przez
sgczek wyplukujgc ilosciowo tygiel goracag woda desty-
fowang do zaniku reakcji na chlorki (préba z azotanem
srebra). Przemyty osad wraz z sgczkiem wlozy¢ do po-
nownie wyzarzonego 1 wytarowanego tygla, suszy¢ w
suszarce, zwegli¢ na kuchence elektrycznej 1 wyprazyc
w piecu elektrycznym przez 1 h. Tygiel przenies¢ do
eksykatora, ochlodzi¢ do temperatury otoczenia 1 zwa-
zy¢ z doktadnoscig do 0,001 g.

3.12.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
substancyi mineralnych nierozpuszczalnych w 10-pro-
centowym HCI X. obliczy¢ w procentach wg wzoru

)

)

) .
) Laznia wodna z termoregulac)3.
)

)

)

&
¢
g

Xos = —— - 100 (24)
b-a
w ktorym:
a — masa tygla pustego, g,
b — masa tygla z probka, g,
¢ — masa tygla z popiotem nierozpuszczailnym w

[0-procentowym HCI, g.

3.12.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyjac¢ Srednig arytmetyczng co najmniej dwoch row-
noleglych oznaczan nie roznigeych sig wigce] niz
o 0,05. Wynik poda¢ z doktadno$cia do 0,01 %.

peratury otoczenia 1 zwazy¢ z doktadnoscia do 0,001 g. 3.13. Oznaczanie zawartosci arsenu — wg PN-59/
3.11.5. Obliczanie wyniku oznaczamia. Zawartos¢ po- A-04010.

piolu ogdlnego X,3 obliczy¢ w procentach wg wzoru 3.14. Oznaczanie zawartosci otowiu — wg PN-80/

ca A-04011. |

X33 = - 100 (23) 3.15. Oznaczanie zawartoSci miedzi — wg PN-80/
b-a A-04012.

w ktorym: . 3.16. Oznaczanie zawartoSci cynku — wg PN-59/
a — masa tygla pustego, g, A=04013.

b — masa tygla z probky. g. ~ 3.17. Oznaczanie zawarto$ci cyny — wg PN-80/
¢ — masa tygla z popiotem, g. A-04014.

K ONIEZC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujagca norm¢ — Zjednoczenie Przemyshu
Koncentratow Spozvwczych, Poznan.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/8131-03 — wprowadzono:

a) oznaczanie zawartosci chlorku sodowego metodga bezposred-
niego miareczkowania,

b) oznaczanie zawartos$ci tluszczu metoda Weibulla-Stoldta,

¢) oznaczanie zawartosci tluszczu metoda Gerbera,

d) oznaczanie zawartosci azotu metodg Kjeldahla,

€) oznaczanie warto$ci kalorycznej brutto na podstawie ciepta
spalania w bombie kalorymetrycznej wraz z przyktadem obliczania,

) obliczanie wartosci kalorycznej na podstawie wspotczynnika
Atwatera.

3. Normy zwigzane
PN-59/A-04010 Artykuty
arsenu

zywnosciowe. Oznaczanie zawartoscl

PN-80/A-04011 Produkty spozywcze. Oznaczanie zawartosci otowiu
PN-80/A-04012 Produkty spozywcze. Oznaczanie zawarto$ci miedzi
PN-59/A-04013 Artykuty zywnoSciowe. Oznaczanie zawartosci
cynku
PN-80/A-04014 Produkty spozywcze. Oznaczanie zawarto$ci cyny
PN-66/A-04020 Analiza sensoryczna. Zasady ogolne
PN-65/A-04021 Artykuly zywnosciowe. Metody sprawdzania wraz- -
liwosci sensorycznej w zakresie smaku o wegchu
PN-70/N-02120 Zasady zapisywania i zaokraglania liczb
PN-73/N-03009 Statystyczna kontrola jakosci. Metoda wyznaczania
liczby probek jednostkowych i pierwotnych

4. Autorzy projektu normy — dr inz. Janina Sutkowska, mgr inz.
Lidia Chartampowicz, inz. Maria Biatlas — Centralne Laboratorium
Przemystu Koncentratow Spozywczych w Poznaniu.

5. Wydanie 2 — stan aktualny: luty 1987 — bez zmian.



