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1.1. Przedmiot norm y. Przedmiotem norm y jest po
biera nie pró bek i metod y badań ko ncent ratów obia
dowych. 

] .2. Rodzaje metod badań 
sprawd za nie o pa kowa nia i znakowania , 
bada nia orga no leptyczne, 
sprawd za nie obec n ości szkodników żywnościo

wych i ich pozost a łośc i , 

- sprawd za nie ś red ni ej masy netto opa kowań jed
nos tko wych , 

- sprawdza nie obec nośc i za ni eczyszczeń plecha nicz
nyc h, 

oznacza me zawa rtośc i wody, 
oznacza me zawartośc i chlo rku sodowego, 
oznacza ni e zawa rtości tłuszczu , 

oznacza me zawa ftośc i azo tu I białk a, 

/ 

3.J. Sp rawdza ni e obecnośc i szkodników żywnośc iowych i ich po-
zostałośc i • 

JA. Sp rawd zanie śred niej masy ne tto opa k owa ń jednos tko wych 
3.5. Sprawd zani e obecn ości za ni eczyszczeń mechanicznych 
3.6. Oznacza nie zawartości wody 
3. 7. Oznaczanie za wart ośc i chlork u sodowego metodą Mohra 
3.8. Oznaczan ie zawart ości tłu szczu 

3.9. Oznaczahie za wartosc l a zotu me todą Kjeldahla 
3.10. Oznaczanie wartośc i kalo rycznej 
3.11. Oznaczanie zawartośc i p opi o łu ogó ln ego 
3. 12. Ozna czanie zawa rtości substancj i mineraln ych nierozpuszcza l-

nyc h w lO-proce ntowy m He l 
J .1 3. Oznaczanie za wartośc i arsenu 
3. 14. Oznaczanie zawartośc i ołowiu 

3. 15 . Oznaczanie zawa rt ośc i mied zi 
J. 16. Oznaczan ie zawartośc i cynku 
3. 17. Oznaczanie za wartości cyny 

Oznaczame wartości kalorycznej , 
oznaczan ie zawa rtośc i popiołu ogólnego , 
oznaczanie zawartości substancji minera ln ych nie-

ro zpuszczalnych w 10 % HCI, 
Oznaczame zawa rtości a rsenu , 
Oznacza me zawartośc i cynku, 
Oznacza me zawartości cy.ny, 
oznaczame zawartości mi edzi , 
oznacza nie zawartości ołowiu. 

1.3. Zakres stosowania normy. Normę nal eży stoso
wać w zakresie pobieran ia próbek, badań organolep
tycznych i fizykochemicznych koncentratów obiado
wych znajdujących si ę w produkcji i obrocie. 

1.4. Określenia 
1.4,1. partia - ok reś l o n a liczba wyrobów o tej sa mej 

masie , w jednakowych opakowaniach jednostkowych , 
wyprodukowana przez ten sam za kład produkcyj ny, 
oznaCZo na j edną datą prod ukcji i przeds tawiona do 
jednorazowego odbioru. 

Zgłoszona przez Zjednoczenie Przemysłu Koncentratów Spoi:ywczych 
Ustanowiona przez Nacze lnego Dyrek tora Zjednoczenia Przemysłu Koncentratów Spoi:ywczych 
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1.4.2. opakowa nie jednostkowe - opakowani e za wie
rające bezpoś rednie po rcje produ ktu (np . kostka , pu
dełko , to rba papierowa), powtarzające się jako część 
part ii. 

1.4.3. opakowanie transportowe - opa kowa nie za
wie rające określoną liczbę opakowań jed nos tko wych 
(np. pudło tekturowe, pakie t itp ). 

1.4.4. próbka pierwotna - próbka pobierana jedno
ra zo wo z jednego miejsca opakowania transpo rtowego. 
s ta nowiąca jedno opakowanie jed nos tk owe lub około 
250 g produktu luzem. 

1.4.5. próbka ogólna - próbka utworzona przez po
ł ączenie wszystk ich próbek pi erwotn yc h pobranych 
z jednej partii. 

1.4.6. średnia próbka laboratoryjna - próbka przygo
towana z próbki ogó lnej w sposób podany w niniejszej 
normie , reprezentuj'lca prz,eciętn ą jakość part ii ko ncen
trat u obia dowego, przeznaczona d o badal1 o rganolep
tycznych i fiz ykoc hemicznych , opakowana i przec howy
wana w sposób zapewniający jej niezmienność . 

1.4.7. próbka do badań laboratoryjnych - próbka 
wyd zie lona ze średniej próbki laboratoryjnej, przezna

. czona do bezpośredniego badania cf:ch jakościowych 
produktu . 

1.4.8. Pozostałe określenia -- wg PN-73/N-03009. 

2. POBIERANIE I PRZECHOWYWANIE PRÓB EK 

2. 1. Za<;ady ogólne 
2.l.1. M iejsce pobierania próbek. Próbk i na l eży po .. 

b ierać i s po rząd zać w miejscu 7abezpiec zaj~)cym pro
dukt i sprzęt przed wpływem waru nków atmosl'erycz
nych w ta ki sposó b. a b y jakość i skl ad pró bek nie 
uległy zm ia ni e. 

2.1.2. Sprzęt i naczynia użyte do pobieran ia, sporzą
dza nia i pakowania próbek powinny być czyste, suc he 
i bezwon ne . 

2.1.3. Tożsamość partii. Przed przy s tąp i en iem do po
bierania próbek nal eży ustalić przez oględzi n y lub na 
podstawie dokumen tów tożsamość partii zgodne) 
z ok reśl en iem wg lA. I . 

2.1.4. Stan opakowań t ransportowych przeznaczonych 
do pohierania próbek. Pró bk i należy pobierać tylko 
z o ryginal nych i nieuszkodzonych opakowa ń. 

2.1.5. Wybór opakowań transportowych do pob ieran ia 
prÓBek z pa rtii powinien być wykonany w sposób lo
sowy i me todą na śl epo. 

2.2. Pobieranie próbek pierwotnych 

2.2.1. Wybór opakowań do pobierania próbek pierwot
nych. Z partii ko ncentra tów o biadowych należy wybrać 
z różnyc h miejsc , za l eżn i e od wie lk ości partii, liczbę 

o pak owań transpo rtowych i jedn ostko wyc h wg tab\. L 
2.2.2. Sposób pobierania próbek pierwotnych 
2.2.2.1. Koncentraty obiadowe w opakowaniach ,jed

nostkowych poniżej 500 g. Z każdego wybranego wg 
2.2.1 opa kowania transporto wego na l eży pobrać z róż
nych miejsc jcd na kową lic zbę opa kowa 11 jednostkowych 
wg tab\. I. 

2.2.2.2. Koncentra ty w opakowaniach jednostkowych 
501 -:- 20000 g. Z k ażdego wybranego Wg 2.2 . 1 opako
wa ni a transpo rtowego (torby) n ależy po brać szufe lk ą 

lub zgł ębnikiem odpowiednią liczbę próbe k wg tab\. I. 
Zgłębnik wprowadz i ć ukośn i e do dna torby wzdłuż 

jednej przekątnej. a następnie również ukoś ~r' lecz na 
krzyż wzdłuż d ru gIej p rzekąt n ej. Uzys ka ne probkl zsy
pać i wymieszać Zv celu uzyska ni a próbki ogóln ej. 

Przy bada niach na obecność żywyc h ro ztoczy (roz
kr uszki), próbk i należy p obrać z wa rstwy gó rnej o 
grubośc i nie przekraczającej 5 cm, lic zc)c OU powierz
chni to rby. 

Próbki umieścić w oddzielnych, czystych, szcze ln yc h 
naczynkach i badać każdą próbkę oddzieln ie. 

2.3. Przygotowa nie próbek do badań 
2.3.1 . Próbka do sprawdzenia jakości opakowania, 

znakowania opakowań jednostkowych i transportowych 
oraz próbka do sprawdzenia obecnośc i oprzędów moli. 
Próbkę do sprawdze nia opakowania i znakowania sta
nowią wszystkie o pakowa nia transportowe i opa kowa
nia jednost kowe pobrane wg 2.2.1 . Próbkę do spraw
dzeni a obecnośc i oprzędów mo li sta no wic} wszys tki e 
pobra ne wg 2.2. 1 opak o wania jed nostk owe. 

2.3.2. Próbka do sprawdzania obecności szkodników 
żywnościowych, ich pozostałości oraz zanieczyszczeń me
chanicznych. Próbkę do sprawd ze nia o bec n ośc i szkod
ników żywn ośc i owych, ich pozostałości oraz zanie
c/yszczcń mechanicznych s tanow i ą wszystkie opakowa 
nia transporto we i opakowan ia j ednos tkowe wydz iel one 
wg 2.2. 1. jako próbki pierwotne. 

2.3.3. Próbka do sprawdzenia masy netto. Z partii 
produktu w opa kowaniach ' j ednostkowych do 200 g 
należy pobrać z próbki ogólnej 10 opakowań jed
nostkowyc h. Z parti i produktu w opakowani ac h jed
nostkowyc h 201 -:- 5000 g' pobrać co najmniej 5 opa
kowa l1 jed nostkowych , a z parti i produ ktu w opako
waniach jed nos tkowych 5001 -:- 20000 g pobrać co naj
ml1le.l 2 opakowa nia jednost kowe. 

Tablica I 

Liczba opakowat\ Liczba opakowa lI Ogól na liczba próbek pierwotnyc h ja ką należy po brać z opakowa ń transpo rto wych 

tra nsportowych transportowych d o 
Opak owania jedn os tk owe 

w partii pobiera nia próbek 

sztuk szt uk do 50 g 5 1 7200 g 20 17 500 g 50 1 7 5000 g 500 I 7 20000 g 

do 10 3 15 12 7 3 2 
11 7 100 4 20 16 10 4 3 

10 1 7 250 6 24 18 12 6 4 

.25 17500 7 28 21 15 7 5 

powyżej 500 7+ 1 28+ I 
/ 

2 1+1 15+ 1 7+ 1 5+) 

z każdych następnych rozpoczę t yc h 500 sztuk opakowań transpo rtowych 
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2.3.4. Próbka do badań organoleptycznych. Próbkę 

do badań o rganol ep tycznyc h stanow i ą co na jmniej 
2 opakowania jednostkowe do 200 g, wyd zie lo ne z pró
be k pierwotnych pobranych wg 2.2.1. W przypadku 
ko misyj nej oceny organoleptycznej li czbę opakowań 

jednostkowych należy odpowiednio zw iększyć. 

Z part ii produktu w opakowa niac h j ednos tko wyc h 
powyżej 200 g, z próbki ogólnej nal eży odważyć od
powiednią il ość pro duktu potrzebną d o sporządzenia 
jednej lub więk szej ilości porcji. 

2.3.5. Przygotowanie średniej próbki laboratoryjnej 
2.3.5.1. Produkty sypkie i w postaci kostek. Próbki 

pierwotn e pobrane wg 2.2. I rozpak ować , a kos tki roz
kru szyć, zsypa ć na gładką i czys tą powie rzc hni ę , do
kładnie wymieszać, u sypać stożek , rozpłaszczyć go w 
warstwę o za rys ie k~adratu i pod z i e lić dw.iema li stew
kami w zdłuż prze k<ltn yc h na cztery trójkąt y, z któryc h 
dwa prze ciwległe odrzuci ć, a z pozost a łyc h po prze
mi esza niu utwo rzyć warstwę jak po przedn io. Czynność 
mi esza nia i po mni ejsza nia n a l eży powta rzać kilk a kro t
nie tak, aby pozo s ta ła il ość produktu za bez pi ecza ła przy
go towa nie jednego, dwóc h I ub trzec h egze m pla rzy śred
nich próbek labo ra toryj nyc h. 

2.3.5.2. Produkty o konsys tencji past. Prób ki pi el'wo t
ne , po bran e wg 2.2. 1, po ro zpa kowa niu umi eśc i ć w 
czystym moździerzu po rce lanowym , do kł a dni e roze
trzeć i wymiesza ć. Podobni e należy pos tępo wać w przy
padku koncentra tów składających s i ę z dwóch sk ł adn i 

ków (pas towatych i sypkich). Tak przygotowan ą pró bkę 

wyłożyć na gładką i czy ś t ą powierzc hni ę , w'ymieszać 
za pomocą czystej łopatki, pod z i e li ć na cz tery czt;ści 

i dal ej postępować jak w 2.3. 5.1. 
2.3.5.3. Wielkość średniej próbki laboratoryjnej. 

Wi e lk ość ś redni ej pró bki laboratoryjnej d la ko nce ntra
tó w w posta ci sypk iej i pa sto watej powinna wynos i ć 

co naj mniej 200 g. 
W przy padkach spo rn yc h n ależy przygotować 

3 egzempla rze ś redni ej p róbki laboratoryjnej , z któ ryc h 
jed n ą o trzymuje odbio rca, d rugą produce nt. a trzec i ~j 

n a l eży prze ka zać d o anali zy rozje mczej. 
2.3.5.4. Opakowanie i znakowanie ś redniej próbki la

boratoryjnej. Każd,) ś r ednią próbkę labora to ryj mj na 
tyc hmiast po przygotowaniu n a l eży umieśc i ć w szkla
nych czys tyc ll i bezwo nn yc h o pak owa niac h . Na k ażdym 
o pa kowaniu za wie rającym średni cj próbkę labo rat o ryj
n'1 należy umi eśc i ć co najmni ej następujące dane: 

- n azwę produktu wg norm y przed mioto we j, 
- datt; produkcj i lub te rmin przydatn ośc i do spo-

zyc la, 
wielk ość partii i . s posó b o pak o wa ni a, 
dat <; i miej sce pobrania próbe k, 
nazw <; producenta. 

W przypadku reklamacj i, na e tyki ec ie nal eży umi eś-

c i ć doda t kowo: 
imi ę, nazwisko, znak pobieraj 'lcego próbkę, 

na zwę zleceniodawcy pobra ni a próbk i, 
odci ski pieczęci u żytych do zabezpieczenia próbki , 
podpi sa ną deklarację o następującej treśc i : Prób-

kę .... (pełna na zwa produktu) pobrano i przygo towan o 
zgodnie z BN .... .. 

2.3.5.5. Protokół pobrania próbek. W przypadk u re
kl a macji, po zakończeniu czynności pobra nia próbek 
i przygotowa ni a śred ni ej próbki labo ratoryj nej, nal eży 
sp o rząd z i ć w dwóch egzemplarzach protokół pobra ni a 
pró bek i przygo to wania ś redni ej próbki labo ratoryjnej. 
Protokół powinien zawi e rać dane wymienione w 2.3 .5.4. 
J eden egzempla rz protok ołu n a l eży pozost awić u dos
tawcy , a drugi po winien być dos tarczony do odbi o rcy. 

2.3.5.6. Przesyłanie próbek. Pró bki powinn y być 

przesyła n e do badań nat yc hmi ast po ich po braniu 
i przygo to waniu. Próbki należy odpo wiedni o za bezpie
czyć przed niek o rzystnymi warunkami wpływaj ący mi 

na zmianę jak ośc i produktu. 

3. METODY BADAŃ 

3.1. Sprawdzanie opakowania i znakowania 
3.1.1. Sprawdzanie jakości opakowań transportowych. 

Opa.ko wania tran spo rto we wyd zielo ne wg 2. 2. 1 n a l eży 

podda ć oce nie jako śc i owej , sprawd zają c przez og l ęd z i 

ny sposó b zabezpiecze nia przed o twa rcie m. czyte ln ość 

nadruku oraz zgodność wyko nania i zna kowa nia opa
kowania z wymaga ni ami obo wiązujących no rm przed
miotowych na te wyro by. Na stępnie przez og l ędz in y 

sp rawdz ić s tan i czy s t ość opa ko wall. 
3.1.2. Sprawdzanie jakości opakowań jednostkowych. 

Pró bki p ierwo tn e wyd zielone wg 2.3. 1 n a l eży poddać 

oceni e jakościowej s prawdzając sta n o pak owa nia , czys
tość: sposó b umieszcze nia e tykiet y lub lit og raCii na 
o pak o waniu o ra z zgodn ość jej treśc i z wymagania m i 
norm przedmi o towych. 

3.2. Badania organoleptyczne 
3.2.1. Wytyczne ogólne 
3.2.1.1. Warunki wykonania badań. Badania o rga no

lep tyczne powinn y być wykonane w po mieszczeniu 
czys tym , bez o bcyc h za pac hó w, łatwym do wietrzenia, 
oś wietlonym rozproszonym ś wiat ł em nat uralnym lub 
sztucznym , wy posażon y m w odpowied ni s przę t i na
czynia. 

W. przy padku prze pro wadza nia ko misyj nej oceny 
orga no lept ycznej , wyposaże n ie_ po m i eszczeń. sprzęt 

i wa run k i przeprowadza nia badań orga no leptycznyc h 
powinny odpowiadać wymaga niom PN -66/ A-04020. 
Badania o rga nole pt yczne powinien wy ko n ywać zespół 

o sprawdzon ej wg PN-65/ A-04021 wra ż li wośc i se nso
ryczne j w za kres ie smaku i węchu. K o misyjna ocena 
o rgan o leptyczna obowi ązuje przy a nali zach a rbitrażo

wyc h o ra z p rzy konkursach j a k ośc i owych . 

3.2.1.2. Temperatura próbek. Pró bki ko ncen tra tów 
ob iadowyc h poddane badani o m o rga no leptycznym, p o 

. przy r ząd ze niu wg prze pi su poda nego na o pak owaniu , 
powinny mieć te mpe rat urę 55 -7- 60 oc. 

3.2.1.3. Wykonanie badań przed przyrządzeniem 

próbki . Próbkę produktu wydzi e l o n ą wg 2.3.4 n a l eży ' 

wysypać na gładką czys tą powi e rzchnię i poddać oglę

dzino m s prawdzają c wygląd, ba rwę, zapac h i konsysten
cj ę. Wygląd, barwę, konsys tencję okreś lić wzrokowo 
w świ e tle dziennym lub rozproszo nym. Zapach na
l eży ok reś li ć przez wąchanie . Wyn iki oceny określi ć 

s ł ownie wg kryteriów jak ości podanych w obowiązu -
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jących normach przedmiotowych na te produkty. 
W przypa<tku stwierdzenia odchylep od wyma
gań obowiązujących norm przedmiotowych należy 

Jkreślić rodzaj zmian jakościowych. 
. '3".2.1.4. Wykonanie ba~ań po przyrżądzeniu próbki. 
?róbkę produktu wydzieloną wg 2.3.4, po uprzednim 
/zbadaniu wg 3.2.1.3, przyrządzić wg przepisu podanego 
na opakowaniu jednostkowym i poddać badaniom 
organolep tycznym poszczególne wyróżniki jakości. 

Barwę należy określić wzrokowo w świetle dziennym 
lub rozproszonym. 

Smak i zapach należy określić przez smakowanie. 
i wąchanie. 

Konsystencję i wygląd należy określić przez oględziny 
mieszając i przelewając przyrządzoną zupę, sos lub 
potrawę za pomocą łyżki. Wyniki oceny organoleptycz
nej . określić słownie wg wymagań obowiązujących norm 
przedmiotowych. • 

3.3. Sprawdzanie obecności szkodników żywnościo

wych i ic pozostałości 

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

3.3.1.1. Zakres stosowania metody. Metodę należy 

stosować w przypadkach spornych i przy wykonywaniu 
analiz rozjemczych. 

3.3.1.2. Przyrządy i materiały 

a) Lupa steroskopowa powiększająca co naJmmeJ 
25-krotnie. 

b) Sączek miękki o średnicy około 150 mm. 
3.3.1.3. Odczynniki j roztwory 
a) Płyn flotacyjny (d ~ 223 -;-1.225 g/cm3) o skła

dzie: trójchloroetylen 100 cm3
, d f' naturat 40 cm3

, 

b) - Fluoresceina, alkoholo wy roztwór 0,5-procen
towy. 

3.3.1.4. Wykonanie oznacz.mia. Z próbki pierwotnej 
wydzielonej wg 2.2.2.1 (opakowanie jednostkowe poni
żej 0500 g) lub wg 2.2.2.2 (opakowanie jednostkowe 
powyżej 501 g) odważyć 25 g produktu, wsypać do wy
sokiej zlewki pojemności 1000 cm3 , zalać 400 cm3 płynu 

flo tacyjnego i dokładnie wymieszać pręcikiem szklanym. 
Po sklarowaniu roztworu, płyn znad osadu zlać ostroż
nie na miękki sączek umieszC70ny w lejku szklanym. 
Osad zalać ponownie 100 cm 3 płynu flotacyjnego, do
kładnie wymie,>zać i po sklarowaniu roztwór przesą
czyć . Czynność powtarzać jeszcze czterokrotnie. 
Następnie po os tatnim zlaniu płynu znad powierzchni 
osadu, ściany zlewki opłukać dokładnie płyne . flota
cyjny m Zi:> pomocą tryskawki bezpośrednio nad sącz
kiem (płyn flotacyjny po przesączeniu można użyć do 
ponownej flotacji). Sączek na lejku opłukać dokładnie 
roztworem fluoresceiny przez ostrożne wkraplanie za 
pom~cą pipety . Wilgotny sączek zdjąć z lejka, rozłożyć 
na płytce szklanej i sprawdzić obecność rozkruszków 
za pomocą lupy steroskopowej powiększającej co naj
mniej 25-krotnie. 

3.3.2. Sprawdzanie obecności rozkruszków żywych 

(metoda przemysłowa). Z próbki pierwotnej wydzielonej 
wg 2.2.1 lub 2.2.2.1 odważyć 100 g produktu z dokład
nością do 0,1 g i rozsypać cienką warstwą o gmbości 
2 -;- 3 cm na szklanej płytce umieszczonej na czarnym 

papierze, rozsypany produkt dokładnie wYgładzić za 
pomocą płytki szklanej lub wałka i lekko podgrzewać 
na kuchence elektrycznej lub pod lampą biurową do 
temperatury nieco wyższej od temperatury otoczenia. 
Obecność rozkruszków sprawdzić za pomocą lupy po
większaj ącej co najmniej 25-krotnie. 

3.3.3. Sprawdzanie , obecności pozostałości szkodników 
3.3.3.1. Sprawdzanie obecności oprzędu moli. Próbkę 

pierwotną wydzieloną wg 2.2. 1 lub 2.2.2.1 rozsypać 

cienką warstwą o gruboś<;i · l -;- 2 cm na gładkiej po
wierzchni. Wybrać grudki produktu spowite oprzędem , 

powoli przesypując za pomocą łopatki- masę produktu. 
3.3.3.2. Sprawdzanie obecności innych pozostałości 

szkodników zbożowo-mącznych (włosy gryzoni, części 

owadów itp.). Próbkę pierwotną wydzieloną wg 2.2.1 
lub 2.2.2.1 rozsypać cienką warstwą na gładkiej po
wierzchni i prze sypując łopatką masę produktu oglą
dać przy zastosowaniu lupy powiększającej co najmniej 
25-krotnie . . W przypadkach spornych zastosować meto
dę flotacyjną wg 3.3.1. 

3.4. Sprawdzanie średniej masy netto opakowań jed
nostkowych 

3.4.1. Wykonanie oznaczania. Próbki wydzielone wg 
2. 3.3 w zależności od masy ne tto opakowań jednostko-
wych zważyć: I 

a) z dokładnością do 1 g co najmniej \O opakowań 
o mas ie ne tto do 50 g, 

b) z dokładnością do 10 g co najmniej 10 opakowa ń 

o masie netto od 51 -;- 200 g, 
c) z dokładnością do 20 g .co ~ajmniej 5 opakowań 

o masie netto od 201 -;- 500 g, 
d) z dokładnością do 100 g co najmniej 2 opakowa

nia o masie netto od 50 l g do 5000 g, 
e) z dokładnością do 200 g co najmniej 2 opakowa

nia o masie netto od 500 l g do 2000 g, 
Po zważeniu opakowania dokładnie opróżn i ć z pro
duktu i ponownie zważyć . W przypadku produktów 
~ postaci pasty, opakowania dodatkowo oczyścić za 
pomocą tamponu z waty lub. gazy i ponownie zważyć. 

3.4.2. Obliczanie wyniku oznaczania. Srednią masę 
netto opakowania jednostkowego X I, wyrażoną w gra
mach, obliczyć wg wzoru 

a-b 
c 

w którym: 
a - masa produktu w opakowaniach, g, 
b - masa pustych opakowań, g, 

(I) 

c - liczba zważonych opakowań jednostkowych. 
3.4.3. Wynik końcowy oznaczania. Uzyskany wyni k 

powinien mieścić się w granicach usta lonych dla masy 
netto opakowań j ednostkowych i odpowiadać wymaga
niom obowiązujących norm przedmiotowych. 

3.~. Sprawdzanie obecności zanieczyszczeń mechanicz
nych. Ze średniej próbki laboratoryjnej , przygotowanej 
wg 2.3.5, odważyć około 50 g produktu, rozsypać na 
gładkiej, czystej powierzchni i dokładnie obejrzeć mie
szając lub rozgniatając ·'produkt za pomocą łopatki. 
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Zanieczyszczenia mechaniczne wybrać pę.setą, przepłu

kać wodą, wysuszyć, ustalić ich charaketr i pochodzenie. 
3.6. Oznaczanie zawartości wody 
3.6.1. Metoda suszenia w temperaturze 105 oc I!rzez 

4 h (metoda odwoławcza) 
3.6.1.1. Zakres stosowania metody. Metodę należy 

stosować dla koncentratów obiadowych w postaci syp
kiej. 

3.6.1.2. Zasada metody polega na suszeniu próbki 
wagowym oznaczaniu ubytków w czasie suszenia. 
3.6.1.3. Aparatura i przyrządy 
a) Waga analityczna. 
b) Susżarka elektryczna z termoregulacją. 
c) Eksykator napełniony żelem krzemionkowym lub 

chlorkiem wapniowym. 
d) Naczynka wagowe .z przykrywką o średnicy około 

50 mm (szklane lub metalowe). 
3.6.1.4. Wykonanie oznaczania. Ze średniej próbki 

laboratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odważyć do 
uprzednio wysuszonego i zważonego naczynka około 
3 g produktu z dokładnością do 0,001 g (grubość 

warstwy suszonego produktu nie powinna być większa 
niż 3 mm). Naczynka z odważką wstawić do suszarki 
uprzednio nagrzanej do temperatury 105 ±2 oC i s uszyć 
przez 4 h, licząc cżas od chwili osiągnięcia tempera
tury. Następnie wyjąć naczynko z suszarki , przenieść 
do eksykatora, ochłodzić do temperatury otoczenia 

, i zważyć z dokładnością do 0,001 g. 
3.6.1.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

wody X2 obliczyć w procentach wg wzoru 

W którym: 
a - masa 
b masa 

g, 

b-c 
X, = " 100 

- b-a 
(2) 

naczynka pustego, g, 
naczynka z produktem przed suszeniem, 

c masa naczynka z produktem po suszeniu, g. 
3.6.1.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końco

wy należy przyjąć średnią arytmetyczną wyników 
dwóch równoległych oznaczań nie różniących się wię

cej .niż o 0,2. Wynik podać z dokładnością do 0,1 % 
zaokrąglając do drugiego miejsca po przecinku wg 
PN-70/N-02120. 

3.6.2. Metoda suszenia w temperaturze 130 oC przez 
l h (metoda techniczna) 

3.6.2.1. Zakres stosowania metody. Metodę należy 

stosować dla koncentratów obiadowych VI postaci 
sypkiej. 

3.6.2.2. Aparatura i przyrządy 
a) Suszarka typ Fab-l. 
b) Naczynko aluminiowe o średnicy około 80 mm 
wysokości około 20 mm. 
c) Pozostałe przyrządy wg 3.6.1.3. 
3.6.2.3. Wykonanie oznaczania. Ze średniej 'próbki 

laborator}jnej przygotowanej wg 2.3.5 odważyć do 
uprzednio wysuszonego i. zważonego naczynka około 
3 g produktu z dokładnością do 0,001 g ( g rubość 

warstwy suszonego produktu nie powinna być więk sza 

niż 3 mm). Naczynko z odważką wstawić do suszarki 
uprzednio nagrzanej do temperatury 130 +2 oC i su
szyć przez , I h , licząc czas od chwili osiągnięcia tem
peratury 130 ~C, co nie powinno przekraczać 15 min. 
Następnie wyjąć nacżynko z suszarki, przenieść do 
eksykatora, ochłodzić do temperatury otoczenia i zwa
żyć z dokładnością do 0,00 I g. 

W przypadku stosowania suszarki Fab-l odważyć 
do uprzednio wysuszonego i zważonego naczynka alu
miniowego 10 g produktu z dokładnością do 0,0 I g 
i suszyć w tempera turze 130 ±2 oC przez l h, licząc 

czas od chwili osiągnięcia wymaganej temperatury. 
3.6.2.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

wody X 3 obliczyć w procentach wg wzoru 

w którym: 

b -c 
. 100 

b-a 

a - masa naczynka pustego, g, 

(3) 

b masa naczynka z produktem przed suszeniem , 
g, 

c masa naczynka z produktem po suszeniu , g. 
Przy zastosowaniu suszarki typ Fab-I zawartość wody 
w procentach odczytać bupośrednio ze skali wagi. 

3.6.2.5. 'Wynik końcowy oznaczania. Za wynik należy 
przyjąć średnią arytmetyczną wyników dwóch równo
ległych oznaczań nie różniących s ię więcej ni ż o 0,3 . 
Wynik podać z dokładnością do 0, I %. 

3.6.3. Metoda suszenia w temperaturze 105 oC z pias
kiem do stałej masy 

3.6.3.1. Zakres stosowania metody. Me todę na l eż y

stosować dla koncentratów obiadowych w postaci pasty 
(rosoły). 

3.6.3.2. Aparatura i przyrządy - wg 3.6.1.3 . 
3.6.3.3. Odczynniki, roztwory i materiały 
a) Kwas solny cZ.d.a. (d = 1, 19 g/ cm 3

) . 

b) Azotan srebra cZ.d.a. , roztwór l-procentowy. 
c) Piasek oczyszczony . chemicznie. 
Piasek morski lub rzeczny przesiać przez sito o śred

nicy oczek 0,5 -;'),0 mm, następnie zalać kwasem sol
nym rozcieńczonym wodą (1:1) w takiej iloś ci, aby pi a
'sek . był całkowicie zanurzony, wymieszać pręcikiem 

szklanym i gotować pod wyciągiem przez I h . Następ

nie zlać roztwór kwasu solnego znad piasku , dodać 
kwas i ponownie gotować przez 0,5 h. Czynność pow
tarzać tak długo, aż roztwór przestanie zabarwiać się 
na kolor żółty. Następnie piasek przemywać gorącą 

wodą destylowaną do zaniku reakcji na chlorki (próba 
z azotanem srebra). Przemyty i odsączony na sicie 
piasek przenieść do parownicy i suszyć w suszarce 
elektrycznej w temperaturze 160 oC często mieszając 

' . ' 
Następnie prażyć w temperaturze około 600 oC w ciągu 
2 h. Po ochłodzeniu w eksykatorze piasek przechowy
wać w słoju zamkniętym na szlif. 

3.6.3.4. Wykonanie oznaczania. Do naczynka odwa
żyć na wadze analitycznej około 20 g piasku przygoto
wanego wg 3.6.3 .3, włożyć pręcik szklany i suszyć 

w temperaturze 105 + 2°C przez 1 h. Następnie ze . 
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średniej p róbki labora toryjnej pr~yg<?towa n ej wg 2.3.5 
odważyć, do up rzednio zważonego naczynka z piask ie m 
i prę c ik i e m szk lany m , o k oło 2 g prod uktu z dok ł ad

nośc ią do 0,00 I g, wymieszać sta rflnn ie z p iaskiem 
za pomocą pręcika i s uszyć w suszarce nagrzanej do 
tem peratury 105 +2 oC przez 4 h. Naczynko z wysu
szonym prod uktem przenieść do eksyk ato ra i po ochł o

dze niu do tempera tury otoczen ia zważyć z dokład

nością do 0,00 I g. Następnie naczyn ko ponownie wsta
w i ć do suszarki i suszyć przez 0,5 h. Suszenie uznać 
za zakończone, gdy dwa kolejne ważenia nic różni,) 

się więcej ni ż o 0,005 g. 
3.6.3.5. Oblicza ni e wyniku oznaczania. Zawartość 

wody X 4 o bliczyć w procentac h wg wzoru 

b-c 
. 100 (4 ) 

b -a 

w któ rym: 
a - masa naczy nka z piaskiem i pręcikiem s7kla-

nylTI , g, 
b masa naczynka z piaskicm. pn;cikiem v.kla nym 

i prod uktem przed susze nicm, g. 
(' - llldsa naczynka z piaskiem pn;cikiem szklanym 

i produktem po susl'eniu. g. 

3.6.3.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik należy 
pl1yjqć 'redn iq arytmetyczną wyników dwóch równo le
g ł yc h 02nacz.lń nie różniących się więcej ni} o 0,2. 
Wynik podać z dokladno:ci<! do 0,1 90. 

3.6.4. Metoda suszenia w suszarce próżniowej w tem
peraturze 70 "C do stałej masy 

3.6.4.1. Zakres stosowania metod y. Metodę nal eży 

: t osować dla koncentratów obiadowych l' lIdzi;Jłelll wa
rzyw liofilizowanych, proszków warl.ywnych I owoeo
w_ ch. 

3.6.4.2. Aparatura, przyrządy materiały 

a) Sus7a rk a próżniowa 

b) Pom~a próżniowa . 

C) Piasek oczyszc70ny chemicznie wg 3.6 .3.3. 
d) Pozo. t ałe przyrządy wg 3.6.1.3 . 

_j.6 .4.3. Wykonanie oznaczania. Do naczynka odwa~ 
żyć na wadze anali tycznej około 20 g piasku przygoto
wanego wg 3.6.3.3, włożyć pręcik szklany i ~uszyć w 
le mperatu rze 105 +2 0(' przez l h . Następni e ze ś red

niej próbki laboratoryjnej przygo to wanej wg 2.3 .5 od
ważyć, do uprzednio zważonego naczynka z pias ki em 
i ptęc ik iem szklanym, około 2 g produktu z do kła d
nością do 0,00 l g, wymieszać s tara nnie z pias kiem 
za pomocą pręcika. Naczynko 7 odważką wstawić clo 
suszarki próżniowej o ciśnieniu roboczym nie w iększym 

ni ? 6670 Pa (50 mm Hg) l suszyć w temperaturze 
70 +2 oC przez 4 h. Po zredukowa niu próżni naczy nko 
wyjąć z suszark i. przenieść do eksykatora i po ochł o

dzeniu do tem peratury otoczenia zważyć z do kł ad

nością do 0,001 g. Następnie n-aczynko ponownie 
wstawić do suszarki próżni owej i SUSZyĆ . p rzez l h . 
Suszenie uznać za zakończone, gdy oba kolejne wa
że n ia nie różn i ą s i ę więcej ni? o 0,005 g. 

3.6.4.4. Obliczanie 
wody X 5 o bl iczyć w 

wyniku oznaczania. Zawartość 

procentac h wg wzo ru 

X5 

b - (' 
. 100 (5) 

b-a 

w którym: 
a - masa na czynka z pias ki em i p ręc iki em szkla

ny m , g, 
b masa naczynka z pi as kiem, pręci ki em szkl a nym 

i produ ktem przed s uszeniem , g, 
(' - masa naczynka z pias kie m , pręc iki em sz kla nym 

i produktem po suszeniu , g. 
3.6.4.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wy nik n a l eży 

przyjąć średnią arytmetyczn ą wy ników dwóch równo
ległyc h oznacza ń ni e różniącyc h s i ę więcej niż o O, l . 
Wy nik podać z dokładnośc ią do O, I %. 

3.7. Oznaczanie zawartości chlorku sodowego metodą 

Mohra 
3.7.1 . Zasada metody po lega na mia reczkowa ni u wy

c iąg u wod nego roztworem azo tanu srebra wobec chro
mianu po tasowego ja ko wskaźni ka . 

3.7.2. Aparatura i przyrządy 
a ) Waga ana lityczna. 
b) Biureta pojem ności 25 cm3

• 

c) Ko lby pomia rowe pojemnośc i 250 c m3. 

d) Kolby s t oż kowe pojemności 100 cm 3
. 

c) Pipeta pojem nośc i 25 cm 3. 

3.7.3. Odczynniki, roztwory i materiały 

a) Azotan s re bra cz .d.a ., roztwór O, l N . 
b) C hromian po taso wy cz.d .a. , roztwÓ r l-p roce n towy, 
c) Wodo rot lenek sodowy cz.d .a., roztwór I-p roce n

towy. 
d) Papiere k wskaźnik owy. 

3.7.4. Wyko nanie oznaczania. Ze śred niej próbki la
boratoryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odważyć o k oło 2 g 
produk tu z do kładnośc i ą do 0,00 I g. Odważkę przenieść 
ilośc i owo do kolby po mi arowej pojemnośc i 250 cm 3

, 

dodać 50 cm 3 gorącej wod y des ty lowa nej , wymieszać, 

ochłod zić do te mpera tury o toczeni a i uzupełni ć woclą 

destylowaną do kresk i. 
W przypadk u ko ncentratów zup o sma ku kwaśn ym 

(barszcze, ż u r ki ) roztwó r po ochłodzen i LI zobojętni ć 

wodorot len kiem sod owym wobec papic rka wskaźnik o

wego, wymie szać i uzupełn ić wod ą d es ty l owaną do 
kreski. Do kol by s tożk owej pobrać pipe t ą z na d osadu 
25 c m) roztwo ru , dodać k ilka krop li chrom ianu po ta
sowego i mia reczk ować O, I N roztwo re m azo tanu srebra 
do wys tą pi enia ceg l anopomara ń czowego za barwienia . 
W przy padku roztwo rów silnie za ba rwi o nych d o odpi
pe towanyc h 25 cm 3 roztworu dodać 50 cm) wod y de
s tylowa nej i m i a reczkować do zm iany zabarwienia w 
od niesi e niu d o próby n iem iareczkowanej. 

W koncent ra tach o biado wyc h o ni ski ej zawa rtości 

so li (około 5 %J miareczkowanie O , łN roztworem azo
ta nu s rebra wy k onać bezpoś re dnio w ko lbie s tożk o

wej po uprzed nim rozprowadze niu pró by w 50 cm 3 

gorącej wody d estylowa nej i ochłodzen i u badanego roz
tworu do tempera tury otoczeni a. 

/ 
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3.7.5. Obliczanie 
chlorku sodowego 

wyniku oznaczania. Za wa rtość 
X6 obli czyć w procentach wg wzoru 

w którym : 

a . v . 0 ,00585 

g' b 
. 100 (6) 

a - il ość zużytego O, I N roztworu azo tan u 
srebra, cm', 

b il ość bada nego roztworu wzięta d o mi a
rec zkowa nia, cm ), 

g ma sa pró bki , g, 
v - o bj ę tość kolb y po mi arowej, cm ' . 

0,005 85 il ość chl o rku sodowego odpowiadająca 
I cm) 0, I N azotanu srebra , g . 

3.7.ti. Wynik końcowy oznaczania. Za wyn i k n a l eży 

przyjąć ś rednią arytmetyczną co najmni ej dwóch rów
noległych oznacza ń nie róż ni ących s i ę wi ęcej ni ż o 0,2. 
Wynik podać z d o kładn ośc i ą do 0. 1 %. 

3.8. Oznaczanie zawartości tłuszcz u 

3.8.1. Oznaczanie zaw,artości tłuszczu metodą Soxhle
ta (metoda odwoławcza) 

3.8.1.1. Zakres stosowania metod y. Metodę n a l eży 

stosować dla ko ncentra tów obi ad owyc h sypk ich . 
3.8.1.2. Zasada metody po lega na ekstrakcj i substan

cji tłuszczowych eterem naftowy m przez I h i wago
wym oznacza niu pozos ta łośc i po ca łkow it ym odparo
wa niu rozpu szcza lnik a. 

3.8.1.3. Aparatura i przyrządy 
a) Waga a nalityczna. 
b) Apa rat Soxhle ta z ko lb ami o poj emn ości 100 cm 3 

c) Łaźni a wodna z t e rmo reg ulacj ą lub pi ec elektrycz-
n y przeciwwybuchowy. 

d) Suszarka elektryczna z te rm oregul acjq. 
e) Eksy kator wg 3.6. 1.3. 
3.8.1.4. Odczynniki i materiały 
a) E.te r naftowy cz. , ś wieżo przedestylowan y (frakcja 

40 -;- 60° ) lub inny rozpu szcza lnik o rga niczn y. 
b) Piase k oczyszczo ny che miczni e wg 3.6.3 .3. 
e) G il za lub bibuła filtracyjna ( odtłuszczo n e). 

d) Wa ta odtłuszczo n a . 

e) Po rce la nowe lub szkla ne sza mo tki (substa ncj e 
uł a t wiając e wrzenie). 

3.8.1.5. Wykonanie oznaczania. Ze ś redni ej pró bk i 
labo ratoryjnej przygo towa nej wg 2.3.5 odwa żyć do g il
zy wykonanej z bibuły filtra cyj nej z watą o k o ło 5 g 
pro duktu z do kładnośc i ą d o 0 ,00 1 g. W przypadk u 
koncentrató w o za wartośc i wody powyżej 10 Cfc lub 
o ko nsystencji lek ko pas towa tej , odważkę wstę pnie 
podsuszyć z piaski em w susza rce o tempe ra turze o ko ł o 

90 oC przez 2 h i prze ni eść il ośc i owo do gil zy. G il zę 

po szcze lny m za mknięc iu umi eśc i ć w apa rClcie Sox hleta 
połączo n ym z uprzedni o wysuszoną i zważo ną k olbą 

za wierają cą po rcelanowe sza mo tki . D o ko lby dodać 
okolo 75 cm ) eter u na ft owego, ekstra k tor połączyć 

z chlodnicą i e k s tra h ować na wrzącej ł aźni wo dnej 
przez 6 h przy szy bk ośc i kro pl eni a o k oł o 160 kro pli 
na minutę . Po za k ończe niu e kstrakcji e ter na ft owy 
oddest y l ować, k o lbę odłą czyć od ekstrakto ra i odpa
rować resztki rozp uszcza lnik a na go rącej łaźn i wodnej. 

Ko lbę z tłuszczem s u szyć w susza rce w temperaturze 
o k oł o 90 oC przez I h , oc hłodz i ć w eksy kato rze i zwa
żyć z dok ł ad n ośc i ą do 0,00 I g. Nast ę pnie k o lbę po
nowni e s uszyć przez 0 ,5 h. Różni ca między ko lej nymi 
wa że niami ni e pow inn a prze kraczać 0,001 g. 

3.8.1.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawa rtość 
tłu szczu X 7 obli czyć w proce nta ch wg wzoru 

w któ ry m: 

b-a 
g 

./ 
I 

. 100 

a - masa ko lby z sza mo tk am i, g, 
b masa kÓ'lby z sza mo tk a mi i tłu szczem . g, 
c masa próbk i, g. 

(7) 

3,s. 1. 7. Wynik końcowy oznaczania. Za wy ni k n a l eży 

przyj ąć ś redni ą a rytme t yczną dw.óc h rów no leglyc h 
oznacza ń nie różni ącyc h s ię więcej ni ż o 0,2 . Wynik 
podać z do kład nośc ią do 0, I %. 

3.8.2. Oznaczanie zawartości tłuszczu metodą Puza
nowa (metoda techniczna) 

3.8.2.1. Zakres stosowania metody. Metodę należy 

s t osować dla ko nce ntratów obiadowych sy pkich. 
3.8.2.2. Zasada metody po lega na eks trakcji s ubstan

cji tłu szczowych etercm na ft o wy m przez 4 h i wagowym 
oznacza niu pozostal o ś c i po całk owi t ym odparowan iu 
rozpu szcza l ni ka . 

3.8.2.3. Aparatura i przy rządy 

a ) Apara t ekstrak cyjny Pu za nowa lub Butta z ko l-
bami o 'poj emnośc i 100 cm ). 

b) Pozos taJe przy rządy wg 3.8. 1.3 . 
3.8.2.4. Odczynniki i materiały - wg 3.8. I A. 
3.8.2.5. Wykonanie oznaczania wg 3.8.1.5. 

Ekstra k cj ę subs ta ncj i tłu szczowych eterem na f'towym 
wyko nać w a parac ie Pu za nowa lub But ta przez 4 h 
przy szybkośc i krop lenia 160 kropli na min utę. 

3.8 .2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

tłuszczu X x ob liczyć w procentach wg wzo ru 

b-a 
. 100 (8) 

g 

w któ rym: 
a - masa kolb y z sza motkami , g, 
b masa ko lby z sza mo tk a mi i tłu szczem , ' g, 
g masa pró bk i, g. 
3.8.2.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik należy 

przyjąć ś red nią ary tme t yczną dwóch równ o leglyc h ozna
czań nie róż niących s i ę więcej ni ż o 0 ,3. Wynik podać 
z dokładn ośc i ą do 0, I %. 

3.8.3. Oznaczanie zawartości tłuszczu metodą Gros
sfelda (metoda techniczna) 

3.8.3.1. Zakres stosowa nia metody. Metodę n ależy 

s tosować d la koncentra tów obiadowyc h o ko nsyste ncji 
pas ty. 

3.8.3.2. Zasada metody po lega na hyd ro li zie próbki 
kwasem so ln ym, eks tra kcj i ro zpuszcza lnikiem o rga nicz
nym i wagowym oznacza niu pozos ta ł ośc i po całk ow i 

tym odparowa niu rozpuszczalnika . 
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3.8.3.3. Apa ratura i przyrządy 
a ) Waga analityczna . 
b) Łaźnia wodna z termoregu la cj ą. 

c) Suszarka elektryczna z t ermoregu l acją . 

d) Zes taw do ekstrakcji , a para t Puza no wa lub Butta. 
e) Eksy kator wg 3.8 . 1.3 . 
f) Kolba s t ożk owa z ko rki em na sz lif poj emn ości 

100 cm 3 • 

g) Cylinde r pomia rowy pojem n ości 25 cm 3. 

3.8.3.4. Odczynniki i roztwory 
a ) Kwas so lny cz.d .a., roztwór lO-procentowy. 
b) Ete r na ftowy wg J.8.1.4 lub trójch lo roetylen 

cZ. d .a . 
3.8.3.5. Wykonanie oznaczania . Ze śred ni ej prób ki 

la borato ryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odważyć w ko l
bie s t ożkowej o koło 5 g p rod uktu z dokładnośc i ą do 
0 ,00 I g i dodać 25 cm 3 kwasu solnego. Ko lbę umicścić 

na wrzącej łaźni wod nej i ogrzewać do calkowitego roz
p uszczenia s i ę produ kt u. Nas tę p nie kolb<;- och łod7 i ć 

do te m pe ra tu ry ł otoczenia, dodać 50 c m) rozpuszczal
ni ka , zamknąć ko rk ie m , wy t rząsać pr7ez :\ m in i pozo
s tawić do całkowitego rozdzielenia się warstw. War
stwę rozpuszczalnika ostrożnie zdekant ować d o cy lin
dra . Do kolby uprzednio wysuszonej i zważonej p rze
nieść il ośc i owo 25 cm 3 rozpu szczalnika . Kolbę podłą

czyć d o a pa ra t u des tylacyj nego, u mieśc ić na w rzącej 

łaźn i wod nej i oddes ty l ować rozpuszczalnik. Na stępnie 

k o lb ę odłączyć od ekst ra ktora i odparować resztki roz
puszczal nik..a na go rą cej łaźni wodn ej . Kolbę z tłusz

czem suszyć w s usza ce w temperaturze około 90 oC' 
przez I h, ochło zić w e ksyk atorze i zwa iyć z doklad 
n ości,g do 0,00 I g. 

3.8.3.6. Obliczanie wy ni ku oznaczania. Za wa rtość 
tluszczu Xo ob liczyć w proce iltach wg \\zoru 

w k tórym : 
a - masa 
b masa 
g Ill a~a 

(h-a)'v 

g . (' 

pustej kolb y, g. 

. 100 

kolby z tlm/G em, g. 
próbki, g, 

l' - objęt ość dodanego rozpuszczalnika. cm~. 

( 9) 

c - objc;tość rozpu~7czalnik a wz ięt a do oddestylo
wan ia, cm). 

3.8.3.7, Wynik końcowy oznaczania . Za wynik nalóy 
p r zyjąć ś red ni ą a rytmctyczną wyników co najmniej 
dwóch rów n o leg łyc h omaczań nie różnią cych się wi«cej 
n iż o 0,5. Wynik podać z dokładnościq do O, I 91c. 

3.8.4. Oznaczanie tłuszczu metodą refraktometry czn ą 

(szybka metoda techn iczna) 

3.8.4. L Za kres stosowania metody. Metodę należy 

s t osować dla ko ncentratów o biad owyc h sypk ich . 

3.8 .4.2. Zasada metody po lega na ekstrakcj i substan
cji tłuszczowych za po mocą ściśle okreś l o nej ilości 

O'-b rom ona l't a len u i po miarze wspó lC/yn ni ka załaman i a 

świa t ła w te mpcra turze 20 oc. 

3.8.4.3. Aparatura i przyrządy 
a) Waga analityczna. 
b) Refra k to metr Abbego lub R L o za kresie pomIa-

ro wym n D = 1,3-;- 1,7 . 
c) Ultrate rmostat. 
d) Płytk a wzorco wa ze szkła optycznego. 
3.8.4.4. Odczynniki i materiały 

a ) Bro mona ftalen cZ.d.a. (n bO = 1,6575 ±O,005). 
b) C iec ze wzorcowe: toluen cZ.d.a . lub 2,2 ,4-trój me-

tylo pentan . 
c) Piase k oczyszczo ny che m icznie wg 3.6.3.3. 
d) Sączek mięk ki o ś r ednicy 30 mm. 
e) Wata odtłuszczona . 

f) Moźd zi e rz p o rce lanowy o ś rednicy 60 mm. 
g) Lejek szkl an y . o średnicy około 50 mm. 
h) Szki e łko zega rko we. . 
i) Pipeta ska librowana na wylew 2 cm 3 O'-bromo

na ft alenem . 
Pipetę na l eży ta k s kal i b rować, ab y masa odmierzonego 
w tempe ratu rze 20 oC bromona fta lem podzielona przez 
jego g«stość wynos iła 2 cm 1 O'-bromo naftal enu. Pipe tę 
na l eży cechować w tempe raturze 20 oC na wylew swo
bodn y z otarciem końca o ścia nę naczynia. 

3.8.4.5. Sprawdzenie refraktometru. Refraktom et r 
s prawdz i ć za pomocą cieczy wzorcowej , wyregulować 
zgodnie z instrukcją , podłączyć do ult rate rmosta tu 
i wykonać pomiar w temperaturze 20 oc. 

3.8.4.6. Wykonanie oznaczania. Ze średniej próbki 
labora toryj nej przygo towanej wg 2.3.6 odważyć na 
~zk idk u zega rko wy m 2 g produktu z dokładnością do 
0,00 1 g , przen ieść ilośc i owo d o moździ e rza , dodać I g 
pia sk u i dok ładni e rozc ierać prze z 2 min. Następnie 

dodać pipe tą 2 cm 3 O'-brom onaftalenu i próbkę en er
gicm ie rozc i era ć przez 2 min . Zawartość moździerza 
przesqczyć p rzez ka rbowany s ą cze k odrzucając pierwsze 
3 k ro ple eks t ra k tu. Nast ęp n ie przen i eść za pomocą 
pn;cika szk la nego 2 -;- 3 krop le kla rownego ekstraktu 
na pryzmaty re fra kto metru podłączon ego uprzednio do 
ultratermosta tu i odczytać współczynnik załamania 

światła w tempera turze 20 oc. Na stępnie wytrzeć pryz
ma ty refraktometru od tł uszczoną watą , ponownie na
nieść ba dany ekstrakt na pryzmaty i wykonać odczyt. 
W tej samej tem peraturze wy ko nać po miar współc zyn

nika załaman i a św i a tła O'-bromonafta lenu . 
3 .8.4.7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

t łu szczu X I O obliczyć w procen tach wg wzoru 

XIQ = Z . (n" - n) (10) 

w który m: 
11 " współczynnik za ła ma nia świa tła O'-bromonaf

ta len u (n bO = 1,675 ± 0,0005), 
n - ws półczy nnik załamania ś wiatła badanego 

ekstrak tu tłuszczowego, 

z współczy nnik przeliczeniowy wyznaczony doś
wiadczaln ie. 

Współczynni k z n a leży wyznaczyć doświadczalnie dla 
każdego aso rt yment u ko ncentra tu przy zastosowaniu 
odwoławczej m etody o znaczania za wart ości tłus zczu . 

Współc zynnik z obliczyć wg wzorów 
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w których: 

, 
a 

z = 
(n , - Z) . 104 

a 

d= 

d·IOO 

c 

g' K 

100 

( II ) 

( 12) 

( 13) 

a - . zawa rtość tłu szczu w roztwo rze a-bro mo nafta
len u, g, 

c - masa a -b ro mo na ftal enu , g, usta lona na pod
sta wie 10 równo l egłyc h oznaczań masy 2 cm3 

od pipeto wa nego a-b ro mo naftaJe nu (2 cm 3 = 
= 2,964 g), 

d - za wa rt ość tłu szczu w n aważce, g, 
g masa bad a nego ko nce ntra tu , g, 
K - procentowa zawa rtość tłuszczu w da nej p ró bce 

ko ncent ra tu oznaczo na metodą odwoławczą 

wg 3.8 .1. 
3.8.4.8. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik na l eży 

przyjąć ś redni ą a rytme tyczną co najmniej dwóch rów
no leg łych ozn aczań nie różni ących s i ę w ięcej n i ż o 0,25. 
Wy nik ' podać z d o kładnośc ią do O, I %. 

3.8.5. O znaczanie zawartości tłuszczu metodą 

Weibułła-Stoldta 

3.8.5.1. Zakres stosowania metody. Metodę n a l eży 

s tosować dla ko ncentra tów o bi adowych na bazie mleka 
w p roszku . 

3.8.5.2. Zasada metody po lega na hydro li zie pró bki 
kwase m solnym , ekstra kcji substa ncj i tłuszczowych e te
rem na fto wym i wago wym oznacza ni u pozostałośc i po 
cał kowitym odparowa niu rozpuszczalnika. 

3.8 .5.3. Aparatura, przyrządy i materiały 
a) Waga a na lityczna. 
b) A pa rat eks tra kcyjny Puza nowa lub But ta z ko l-

bami o pojemnośc i 100 cm3. 

c) Łaźni a wod na z te rm o regul acją. 

d) G rzej nik e lektryczny. 
e) Susza rk a e lektryczna wg 3.6.1. 3. 
f) E ksy ka tor wg 3.6. 1.3. 

g) K olba stożkowa ze szlifem pojemnośc i 250 cm 3. 

h) Po rce lanowe lu b szkla ne sza mo tki . 
i) Chłodnica zwrot na kulko wa. 
j ) Sącze k mię kki o ś redni cy o koło 100 mm . 
k) Sz ki ełk o zega rkowe. 
l) Wa ta, g il za lu b bibu ła fi lt racyjna (odtłuszczone). 

3.8.5.4. Odczynniki i roztwory 
a) Kw~ so lny cz., roztwór 4N . 
b) Eter naftowy św i eżo przed esty lo wan y (fra kcje 

40 -;- 60 oC). 
c) Azo ta n srebra cz ., roztwó r l-p roce ntowy. 
3.8.5.5. Wykonanie oznaczania 
a) Hydroliza. Ze ś redn iej pró bki la bo rato ryjnej przy

go to wa nej wg 2.3. 5 odważyć d o ko lby s toż k owej o koło ' 

5 g produktu z do kład nośc ią do 0,001 g. Próbkę za lać 

100 cm3 kwas u so lnego i wrzuci ć szamo tki. K olbę po
łączyć z c hłodni cą i ogrzewać na grzejniku utrzy mując 
w sta nie łagodn ego wrzenia p rzez 15 min. Nas tę pnie 

przem yć chłodnicę 100 cm] go rącej wody destylowa nej 
i wlać do ko lby z pró bk ą . Po ochłodzeniu zawa rtość 

ko lb y prze nieść il ośc i owo na ka rbowa ny sączek up rzed
ni o zwi l żony wodą d es t y l owa n ą. Pozos ta łość na sączku 
przem ywać ciepłą wodą do za)liku rea kcji na chlo rk i 
(pró ba z azo ta ne m s reb ra). Nas tę pnie s~cze k wraz z za
wa rt ośc i ą umieśc i ć na szk i e łku zega rko wym i s u szyć 

p rzez 2 h w susza rce w tempera turze 105 oc. W ys uszo
ny sączek p rze ni eść do gil zy, szki ełk o zega rkowe wy
trzeć wa tą z wilżoną eterem i włożyć do gil zy. 

b) Ekstrakcja. Gil zę po szcze lnym zamkni ęciu um ieś

c i ć w a parac ie ekstra kcyj nym połączon ym z wysuszoną 
i wy t a rowa ną ko lbą. D o ko lby na l ać około 75 cm3 ete
ru na nowego, ekstra k to r połączyć z c hłodnicą i ekstra
h ować na wrzącej łaź ni wo dnej przez 4 h przy szybkośc i 

skra pl ania o k oł o 160 kro pl i na minu tę . 

Po za k ończe niu e kst ra kcj i eter oddes tylować , k o lbę 

odłączyć od ekt ra kto ra i odparować resztki eteru na 
go rącej łaź ni . Następn ie k o lbę s u szyć w suszarce w tem
perat urze 90 oC przcz I h. Po ochłodze niu ko lby w 
eksykato rze-do te mpera tury o toczenia zważyć z do kła d

n ością do 0,00 1 g. 
3.8.5.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Za wartość 

tłu szczu X l4 obliczyć w p roce ntach wg wzoru 

b-a 
. 100 

g 

w który m: 
a masa pustej ko lby" g, 
b - masa kolby z tłu szczem , g, 
g - masa próbk i, g. 

(14 ) 

3.8.5.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik nal e ży 

przyjąć ś redni ą arytmetyczn ą dwóc h równo l egłyc h 

oznacza ń nie róż ni ących się w i ęcej n iż o 0,2. Wynik 
podać z do kład n ośc i ą do O, I %. • 

3.8.6. Oznaczanie zawartości tłuszcz u metodą Gerbera 
(metoda techniczna) 

3.8.6.1. Zakres stosowania metody. Metodę na l eży 

s tosować d la koncent ratów ob iadowyc h na bazie mleka 
w proszk u (metoda tec hni czna). 

3.8.6.2. Zasada metody po lega na uwo ln ieniu tłu sz

czu za pomocą kwas u sia rkowego, odwirowaniu i okreś

leniu jego zawa rt ośc i na ska li tłu szczom ierza . 

3.8.6.3. Aparatura i przyrządy 
a) Waga a nalityczna . 
b) Wirówka Gerbera . 
c) Łaźni a wod na z t e~mo reg ul acją . 

d) Tłuszczomi e rz o ska li 0 -;- 30 %. 
3.8.6.4. Odczynniki 
a) Kwas sia rk owy cZ.d .a. (d = 1,84 g/ cm]). 
b) Alk o ho l izoa mylowy cZ.d .a. (d = 0,8 15 g/ c( 3). 

3.8.6.5. Wykonanie oznaczania. Ze ś redniej próbki 
labo ra to ryj nej przygo towa nej wg 2.3.5 o dważyć 2,5 g 
produktu z do kład nością do 0,00 1 g i prze nieść i l oś

cio wo d o tłu szczo mie rza, do któ rego uprzedni o od mie
rzyć: 10 cm3 kwasu sia rk o wego, 8 cm ] wody d es tylo
wa nej , I cm] alk o ho lu izoa mylowego. Tłuszczom ie rz 

szczełni e zamknąć gum owym ko rkiem i dokład nie wy
mieszać w ce lu rozpuszczenia pró bki w wa rstwie 
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wodno-alkoholowej . Następnie tłuszczomierz wstawić 

do łaźni wodnej i ogrzewać w temperaturze 65 -770 oC 
przez 0,5 h (zawartość tłuszczomierza powinna znajdo
wać się poniżej poziomu wody). W czasie ogrzewania 
tłuszczomierz kilkakrotnie wstrząsnąć do całkowitego 
rozpuszczenia się produktu. Następnie tłuszczomierz 

wyjąć z łaźni wodnej i regulując poziom podziałki 

zerowej za pomocą korka odczytać na skali zawartość 
tłu szczu . 

3.8.6.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Za wartość 
tłuszczu w procentach odczytać ze skali tłuszczomierza 
wg menisku dolnego. 

3.8.6.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik należy 
przyjąć średnią arytmetyczną odczytów dwóch równo
ległych oznaczań nie różniących się więcej niż o 0,5. 
Wynik podać z dokładnością do O, I %. 

3.9. Oznaczanie zawartości azotu metodą Kjeldahla 
3.9.1. Zasada metody polega na przeprowadzeniu 

organicznych substancji azotowych w sole amonowe za 
pomocą kwasu siarkowego, oddestylowaniu amoniaku 
do roztworu kwasu borowego i zmiareczkowaniu kwa
sem solnym. 

3.9.2. Aparatura i przyrządy 
a) Waga analityczna. 
b) Kolba Kjeldahla pojemności 250 -7 500 mi z chłod

JlIcą · 

c) Aparat Parnasa-Wagnera lub inny zestaw do des
tylacj i zapewniający całkowitą szczelność. 

d') Zes ta w do spalal'l elektryczny lub gazowy o re':. 
gulowanej intensywności grzania, pozwalającej na do
p ro wad zenie do wrze nia 250 cm3 wody o tempera turze 
pokojowej w kolbie Kjeldahla pojemności 500 cm3 

w ciągu 5 min. 
e) Mikrobiureta o pojemności 5 -:- 10 cm3. 
f) Kol by stożkowe o pojemności 250 -7300 cm3

. 

g) Pipeta pomiarowa o pojemności 20 -725 cm3 . 

3.9.3. Odczynniki, roztwory i materiały 
a) Kwas siarkowy cz. (d = 1,84.g/cm3) . 
b) Wodorotlenek sodowy cz., roztwór 3D-procen-

towy. , 
c) Kwa s solny cz.d.a., roztwór O, IN. 
d) Kwas borowy cz. (H 3B03), roztwór 2-procentowy. 
e) Siarczan potasowy cz. (K 2S0 4). 
f) Siarczan miedziowy ' cz. (CUS04 . 5H 20) lub mie

szanina katalizatora (siarczan po tasowy i siarczan mie
dziowy w stosunk u 24 : l), utarta w moździerzu i prze
chowywana w szczelnie zamkniętym słoiku. 

g) Czerwień metylowy cz. 
h) Błękit metylenowy cz. 
i) Alkohol etylowy, roztwór 96-procentowy i 50-pro

centowy. 
j) Wskaźnik Tashiro. Odważyć na wadze analitycz

nej 0,2 g czerwieni metylowej, rozpuścić w zlewce w 
50 cm 3 96-procentowego a lkoholu etylowego i ogrze
wać na łaźni wodnej w temperaturze 65 oC do całkowi
tego rozpuszczenia czerwieni. Odważyć O, I g błękitu 

metylenowego i rozpuścić w zlewce w 150 cm 3 50-pro
centowego alkoholu etylowego. Obydwa roztwory 
zmieszać i przesączyć do butelki z ciemnego szkła. 

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

l) Bi bułka beza zotowa. 
ł) Sączki filtracyjne karbowane. 

3.9.4. Wykonanie oznaczania 
3.9.4.1. Mineralizacja. Ze średniej próbki laborato

ryjnej przygotowanej wg 2.3.5 odważyć na bibułce lub 
łódeczce szklanej około 1,0 g produktu z dokładnością 
do 0,00 I g i umieścić w kolbie Kjeldahla. Następnie 
dodać 7,5 g siarczanu potaso wego i 0,31 g siarczanu 
miedziowego (7,81 g mieszaniny katalizatora), 15 cm 3 

stężonego kwasu siarkowego, ostrożnie wymieszać , 

wrzucić perełki szklane i kolbę umieścić pod wyciągiem 
w zestawie do spalań. Zawartość kolby ostrożnie ogrze
wać, zwiększając stopniowo intensywność grzania aż do 
uzyskania 360 oc. Spalanie prowadzić do momentu 
uzyskania klarownej cieczy o zabarwieniu zielonym, po 
czym ogrzewać jeszcze przez I h. W przypadku sto
sowania gazowego zestawu do spalań, należy stosować 
siatki azbestowe z otworem o średnicy mniejszej niż 

ś rednica kolby na wysokości menisku cieczy . Po zakoń
czeniu mineralizacji kolbę pozostawić do ochłodzenia. 

3.9.4.2. Dodawanie wodorotlenku sodowego. Do kolby 
Kjeldahla dodać około 250 cm 3 wody destylowanej 
i 40 cm 3 wodorotlenku sodowego. Dodawanie wodoro
tlenku sodowego powinno odbywać się bardzo ostroż
nie w celu uniknięcia przegrzewania mieszaniny ofh 
ewentualnych strat amoniaku. 

W przypadku stosowania do destylacji aparatu 
Parnasa-Wagnera lub innego zesta wu, zawa rtość kolby 
Kjeldahla przenieść ilościowo wodą destylowaną do 
kolby pomiarowej pojemności 250 cm3

, ochłodzić i do
pełnić wodą do kreski . 

3.9.4.3. Destylacja. Do kolby stożkowej służącej jako 
odbieralnik odmierzyć 25 -750 cm 3 kwasu borowego i 8 
kropli wskaźnika Tashiro. Odbieralnik umieścić pod 
chłodnicą aparatu destylacyjnego zanurzając rurkę 

chłodnicy w kwasie borowym. Destylację amoniaku 
przeprowadzić z parą wodną przez 20 min lub 30 min 
bez pary wodnej. Objętość destylatu powinna wynosić 
2/3 początkowej objętości płynu zawartego w kolbie 
destylacyjnej. 

W przypadku stosowania aparatu Parnasa-Wagnera 
pobrać pipetą 25 cm 3 zmineralizowanego roztworu, 
przenieść do kolby destylacyjnej, dodać około 15 cm3 

wodorotlenku sodowego. Destylację amoniaku prze
prowadzić z pa rą wodną przez 15 min do zmiany 
barwy kwasu borowego w odbieralniku. Po zakończe
niu destylacji obniżyć odbieralnik i spłukać zewnętrzne 
ścianki rurki niewielką ilością wody destylowanej do 
odbieralnika. 

3.9.4.4. Miareczkowanie. Destylat miareczkować 

mianowanym roAt worem kwasu solnego do barwy 
różowofioletowej. 

3.9.5. Próba odczynnikowa (zerowa). W celu kontroli 
odczynników należy wykonać próbę zerową przepro
wadzając oznaczanie bez badanego produktu wg 3.9.4. 
Wynik próby zerowej powinien zawierać się w grani
cach od 0,0 do 0,2 cm3 użytego mianowanego roztWoru 
kwasu solnego. Jeżeli wynik próby zerowej jest większy 



ni ż 0,2 c m3, to n a leży zmi em c zes taw stosowa nyc h 
od czynnik ów. W ynik pró by ze ro wej n a l eży odejmować 

od il ośc i c m3 zużyt ych d o mi a reczkowa ni a pró by właś
ciwej . Prób ę ze rową wyk onać każdo razowo przy zmi a
nie odczy nnikó w. 
. 3.9.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawa rt ość azo tu 

o bli czyć w procentac h wg wzo rów 
przy bezpośredni ej desty lacj i z ko lby Kjc lda hl a 

(a - b) . 0,0014 

g 
. 100 ( I 5) 

-- przy d es tylacji w a pa rac ie Pa rnasa- Wag ne ra 

(a -::- b)' 0,0014' v X 16 = --~~~--~------
g . c 

w któ rych : 

. 100 ( 16) 

a -- obję tość O, I N kwas u so ln ego zuży t a do 
mia reczkowa ni a pró by właśc i wej ,' c m1, 

b obję tqść O, I N kw as u so ln ego z u ży t a do 
mia reczkowa nia próby ze rowej, c m\ 

c -- il ość bada nego roztwo ru wzi ęt a do des ty
lacj i, cm 3

, 

g masa pró bki , g, 
v -- obj ę t ość ko lby po m ia rowej, cm 3

, 

0,0014 il ość azo tu od pow iadająca I c m) 0. 1 N 
kwas u so ln ego, g. 

3.9.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wy nik na l eży 

przyjąć ś redni ą a rytme t ycz n ą dwóc h ró wn o ległych 

ozn aczań nie różni ących s i ę w i ęcej ni ż o 0. 1. 
_ 3.9.8. Obliczanie zawartości białka. Zawartość bia l
ka X 17 obli czyć w proce ntach wg wzo ru 

X 17 = X 15 • 6,25 , ( 17) 

w który m : 
X 15 -- zawart ość azo tu , %, 

6,25 -- współczy nnik prze liczeni owy na b i a ł ko. 

3.10. Oznaczanie wartości kalorycznej 
3.10.1. Oznaczanie wartości kalorycznej (brutto) na 

podstawie ciepła spalania 
3.10.1.1. Zasada metody po lega na całkowit ym spa

leniu p rób ki w a tmosferze tl enu pod ciś nie ni em w bo m
bi e ka lo ryme trycznej i po mia rze przy rostu tempe ra tury 
wod y w naczy niu ka lo rymetrycznym . 

3.10.1.2. Aparatura, przyrządy i materiały 
a ) Bo mba ka lo rymetryc zna s kła.daj ąca s i ę z ko rpusu 

głowicy . , 
b) Naczynie ka lo rym etryczne . 
c ) T erm osta t. 
d ) Mieszadło mecha niczne. 
e) T erm o metr rt ęc i owy z zakrese m tempera tur od 

+ 15 oC do +25 oC o działce e l ementa~nej 0,0 I oC, 
umożliwiający odc zyta nie tempera tury za pom ocą lupy 
z dokładn ośc i ą co najmniej do 0 ,002 oC lub te rm o metr 
Beckm a na. 

f) Lupa z podśw ie tlaczem powię k szaj ąca co naj
mniej 5-k ro tnie. 

g) Pulpit sterowni czy. 

II 

h) Prasa do fo rmowa ni a pas tylek. 
i) .Sta tyw do bo mby ka lo rym etryc znej . 
j ) Butla ze sprężon ym tl ene m . 
k) Redukto r butlowy. 
I) Kap ila ra łącząca redukto r z bombą ka lo ryme-

tryczną· 

m ) Tygie l kwa rcowy lub ze sta li kwasoodpo rnej. 
n ) Waga a na lityczna . 
o) Pi pe ta o poje mn ośc i 2 -;-. 5 c m] 
p) E ksyka to r na peł nio n y P 20 5 lub inn ą sub s ta n cj ą 

os uszającą · 

' r ) Wo recze k ko lodio nowy, wy ko na ny w n as tę pują 

cy sposó b: do p robówk i w l ać niew i e lk ą il ość 6- proce n
towego etero wego roztwo ru ko lodium i rozprowadzi ć 

rozt wó r po śc i a nkac h. Utwo rzo ny po kilku god zin ac h 
wo recze k wyjąć z pro bó wki , wysuszyć na powietrzu . 
a n as t ę pni e w e ksy ka to rze. 

3 .. 10.1.3. Odczynniki i roztwory 
a) K was be nzoesowy lu b i nna s u bsta ncja wzorcowa 

o zna nym cie ple spa la nia. 
b) Wod oro tlenek sod owy lub po tasowy cz.d.a., roz

twó r 0. 1 N. 
c) Ko lodiu m cz .. roztwór ete rowy 4-procentowy. 
d) Fe no lo ft a lei na. rozt wó r a lk o ho lowy O. I- p rocen 

towy. 
e) Pi ęc i o tl e ne k fos foru cz. lu b inna substancja osu

szająca. 

3.1 0.1.4. Przygotowanie próbki do spalań. Ze ś redniej 
prób ki labo ra toryj nej p rzygo towa nej wg 2.3 .5 odważyć 
o k oł o I g p rodu k tu z do kł adn ośc i ą do 0,00 1 g i umieś

c i ć w up rzednio wyprażon ym tyg lu w postaci: 
. a) Uform owa nej pastylk i -- pasty l kę u fo rm owa ć 

w pras ie wraz ze ś rodk owym odcinki em uprzedni o zwa
żo nego dru tu o po rowego o d ługośc i 12 cm. Spra sowa
n ą pasty lk ę po oczyszcze niu pędze lki e m zważyć na wa.
d ze a na I itycznej z d o k ł ad nośc i ą d o 0.00 I g. 

b) W wo reczku ~o l odio nowym -- w wy ta rowa nym 
woreczku kolodi o nowym odważyć p róbk ę i owi nąć go 
12 c m zważonego d rutu o porowego . 

3.10.1.5. Przygotowanie kalorymetru do pomiaru. 
Płaszcz ka lo rymetru wy peł ni ć wodą d es ty l owa ną i regu
l ować jej t e mpe ra turę wzg lęd em tempera tury o toczeni a , 
za pomocą wężownicy . Różnica między te mpe ra tu rą oto-
cze ni a, a te mpe ra turą wod y w płaszczu nie powinna prze
kraczać 0 ,5 oc. D o naczyni a ka lo rymetrycznego w l ać 

2700 cm 3 wod y d estylo wa nej i zważyć z d o kładn ośc i ą d o 
0 ,5 g ( il ość u żytej wod y po winna być za wsze ta ka sa ma) . 
Zmie rzyć t empe ra turę wod y i po równać ze ws kaza nie m 
term o me tr l.! umi eszczonego w o budowie ka lo rymetru. 
Tempe ra tura wod y w naczy niu ka lo rymetrycz nym przed 
pomia rem po winna być ni ższa o I -;-. 1,5 oC od tempera tu
ry wod y w pła szcz u ka lo rymetru . D o ko lejnych oznacza ń 
wys ta rczy tylko częśc iowa wymia na wody w naczy niu 
ka lo rymet rycznym w ce lu uzys ka nia właściwej tempera
tury wod y~ Naczy nie ka lo rymetryczne n a pełni c,me wodą 

ws ta wi ć d o płaszcza ka lo rym etru . 
3.10.1.6. Napełnianie bomby kalorymetrycznej. Masę 

pró bki przygo towa ną wg 3.10. 1.4 umieścić w tyglu na 
rurze wlotowej w głowi cy bo mby . Końce drutu opo
ro wego umocować na e lektrodac h bomby. D o bo mb y 
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wlać za pomocą pipety 2 cm 3 wody desty lowanej. G ło

wicę bo mby wraz z tyg lem zawieszonym w uchwyc ie 
elektrod y połączyć szcze lnie z ko rpuse m bomby. 
Nas t ę pni e bombę poł ączyć z bu t lą tl enową i napełnić 

ostroż ni e tlenem do c iśnienia 25 + 30 kG/cm 2 . Bombę 

wstawić do naczynia ka lo rymetrycznego. Do wody 
zn ajdującej s i ę w naczyn iu kalorymetrycznym wprowa
d z i ć mi eszad ło i po jego ręcznym uruch om ieni u spraw
d zić, czy ni e uderza w bombę lub w naczynie kalory
metryczne . Do naczyn ia ka lo r ym etrycznego wsta wić 

os trożn ie term o metr ta k, aby nie dotykał żadnej częśc i 

apa ra tury, a zbiornik rtęci by ł za nurzony całkowicie 
w wodzie. lecz nie dotykał dna naczynia ka loryme trycz
nego. Po zestawieniu apara tury płaszcz ka lorymetru 
zamknąć pokrywą. 

3.10.1. 7. Wykonanie pomiaru kalorymetrycznego. U ru 
c homić mieszadło i po upł y w i e 5 + 10 min rozpocząć 

odczy tywanie te mperatury w jednomi nutowych odstę

pach czasu. Temperaturę odczytywać przez lupę z do
k ł adn ośc i ą co najmniej 0.002 oc. Lupa powinna znaj
dować s i ę dokladni e na wysokości słupa rtęci. Wła śc i 

wy pomiar kaloryme tru sk ła/d a s i ę z trzec h okresów: 
pOC7ątk owego, głównego i kol1cowego. 

a) Okres początkowy . W okresie począt k owym trwa
jącym oko ło 5 min wykonać 6 odc zytów tempe ratury 
w jed nominu towych odstępach czasu. Bezpoś redni o po 
szóstym odczyci e za pa li ć od ważkę w bo mhie prze z wh:l 
czen ie prądu (nac isk na przyc isk zap łonowy). Lampa 
kontrolna powin na 7a św i ec i ć się i zgasną~ p rzed wyłą 

czenie m prądu. Jeżel i lam pk a nie zgaśnie pom iar należy 
u znać za ni e ud any i ze st a wić od nowa apa raturę. 

b) Okres główny. W ok resie g łównym zac zy naj ącym 

się z chw il ą zapa len ia próbk i nal eży wykonać co naj
mn iej 10 odczy tów te mperatury w odstępach jed nomi
nu towyc h . Początk owe odczyty można wykon ać 7 do
kładnośc ią d o O, I oC be z użycia lupy. Jako ostatn i 
odczyt lego okresu przyjąć pie rwszy z dwóc h jednako
wych odC7ytów. 

c) Okres kOl1cOWY. W o kres ie kOl1cowym t rwającym 

5 min n a l eży wykonać 5 odczy tów tempera tury w od
s tępach j edn ominutowych , począwszy od pierwszej mi -

, nu ty po ostatnim odczyc ie okresu główn ego. Po ostat
ni m od czyc ie temperatury zatrzymać mieszadło , zdji!ć 

pok rywę płaszcza , wyjąć term omet r, odłączyć od ho m
by prze wody elektryczne i wyjąć mieszadło. Następnie 
wyją ć bo m bę z naczyn ia kalo rymetrycznego i ut rzy
muj,je ją w pozycji pionowej wyt rzeć ją do s ucha . 
Z bomby wypuścić gazy spa linowe , zdjąć głowicę 

i sprawdzi ć , czy nastąpiło całkowite spalenie próbki . 
Jeże li w tyglu pozostały czę śc i niespa lo ne , ozna czanie 
n ależy powt ó rzyć. Na s tępnie wnęt rze bo mby i tygiel 
dokładnie opł ukać wodą destylowaną , popłuczyn y ze
brać w kolbce stożkowcj pojemności 250 c m 3. Zawar
t ość kolby zm i areczkować 0.1 N roztwo rem wodorotlen
ku sodowego wo bec kilku kro pel fenol o ftalein y. Przed 
oblicze n iem wyniku zważyć pozostałą ni e s paloną c zęść 
drucik a oporowego. 

3. 10.1.8. Oznaczanie pojemności cieplnej ka lorymetru 
K. Pojem ność cieplną kalorymetru oznaczyć w sposób 
id entyczny jak c iepło spalania próbki . Kwas benzoeso-

wy lub inn ą s ubstancję o znanym ciepl e spa la nia s uszyć 
w ciągu co najmniej 72 h w eksykatorze w obecności 

substa ncji osuszającej wg 3. 10.1.2. Nas tępnie odwa
żyć o k oło 1,0 + 1,2 g sub sta ncji wzo rc o wej : uformować 
pasty lk ę wprowadzając w nią środkowy odcinek uprzed
ni o zważonego drutu o porowego o długości 10 + 12 cm . 
Sprasowaną pastylkę po oczyszczeniu pędzelkiem zwa
żyć na wa d ze a nalitycznej z dokładnośc ią do 0,00 I g . 
D a lej po s tę pować wg 3. 10 . 1. 7 z tym, że roztwó r o trzy
ma ny po wypłu kaniu bomby należy og rzać, utrzymać 

w sta ni e wrzenia prze z 5 mi n i po ochłod zeniu zmia
reczkować O, I N roztworem wodorotlenku sodowego 
wobec fenolofta lein y. Pojemność ciep lną kalo ryme tru 
K obliczyć w ca l/ OC lu b J/oC wg wzo ru 

K 

w k tórym : 

Q . no' Le 

(tl -/) ·L,. 
( 18) 

Q c i e pł o spalani a kwasu be nzoesowego lu6'innej 
subs ta ncj i wzorcowej, cal /g, 

nu naważka kwas u benzoesowego , g, 
I os tatni odczy t te mperatu ry okresu początk o

wego bezpośrednio przed włącze ni e m prądu , 

oC, 

I I najwyższa tempera t ura o kres u głównego , oc, 
L,· poprawka na wymia nę cie pła z otoczenie m , 

oC , 
Le poprawka na dodatkowe efekty ciepln e, 

CR I/O C. 

a) Poprawkę na wymianę ciepła z otoczeniem 2:,. w oC 
obliczyć wg wzoru 

w którym: 

n . Vo + ---
• 2 

(m + 2r) 

n - liczba minut o kres u głównego, 

( 19) 

v" średnia różni ca tempera tury w ciągu mln 
okresu począ tk owego, oC, 

Vk śred ni a różnica te mperatury w c i ągu mln 
o k resu koó cowego, oC, 

m li czba minut w o kresie głównym, w który m 
p rzyrost tempe ra tury był wyższy od liJ oC , 

r - liczba minut o kresu główn ego, w któr ym przy
ros t te mpera tury był niższy od 1/3 oC, . 

2: ,. ma znak d odatni, gdy kal o rymetr ma wyższą 
t emperaturę od otoczen ia i traci c i e pło przez 

. ' . 
prO l11le nJOwallle, 

L,. ma ' znak ujem ny, gdy kalory met r m a ni ższą 
temperat urę od otoczenia i po bi era ciepło. 

b) Poprawkę na dodatkowe efekty cieplne 2:e w ka
loriach (J) obliczyć wg wzoru 
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w którym : 
QI - c i epło spa la nia drucika oporowego (1600), 

ca l/g, 
n I - masa drucika oporowego przed spalaniem, 

g, 
n2 - masa drucika oporowego pozostałego po 

spaleniu, g, 
Q2 ciepło spa la nia kolodium użytego do sporzą

dzenia woreczka kolodionowego (2250), 
ca l/g, 

n3 masa woreczka kolodionowego , g, 
V objęt ość 0,1 N roztworu wodorotlenku sodo

wego lub potasowego zużyta do zobojętn i e

nia kwasu azotowego, cm3 , 

1,43 - c i epło two rzenia I cm 3 O, I N kwasu azoto
wego , ca l/c m 3. 

Za pojemnosc c i e plną kalorymetru przyjąć ś red nią 

arytmetyczną wyników co najmniej 3 oznacza ń nie róż
n iących s i ę m i ędzy sobą więcej n i ż o 10 ca I (41 ,9 J). 
Wynik zao krąglić do liczby ca łkowitej . Pojemność 

cieplm1 kalorymetru s prawdzać co najmniej ra z na 6 
mies i ęcy i w przypadku zmiany warunków pracy kalo
rymetru (wymiana częśc i , naprawa itp .). 

3.10.1,9. Obliczanie wyniku oznaczania. Wartość ka
lorymetru (brutto) produktu X 2 1 wyznaczo ną na pod
stawie c i e pła spala nia ob li czyć w kcal / IOO g wg wzoru 

. 100 (21) 
g 

w którym: 
K - pojem ność ciep ln a kalorymetru wyznaczona 

wg 3. 10.1. 8, ca l, 
II najwyższa temperatu ra ok resu głównego, oC, 
I osta tni odczyt temperatury okresu początko

wego bezpoś redn io przed włączeniem prąd u, 
oC , 

2:" poprawka na wym ia n ę ciepła z otoczeniem, 
oC , 

re poprawka na dodatkowe efek ty cieplne, cal , 
g - masa próbki wzięta do s palań , g. 

3.10.1.10. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik na
leży przyjąć śred ni ą arytmetyczną co najm niej dwóch 
równoległych oznacza ń ni e różniących się więcej niż 

o 20 kca l. Wynik zaokrąglić do li czby całkowitej zgod
ni e z PN-70/N-02 120. 

Przykład. W bombie kalorymetrycznej o pojemności 
cieplnej K = 3170 spalono próbkę wysuszonego mięsa 
wieprzowego (1,1187 g) w wo reczk u ko lod io nowym 
(0,0216 g), zawieszonym na e lektrodach przy użyciu 

drucika o porowego o ciężarze 0,0064 g. Dla zobojętni e

nia powstałego kwasu azo towego zużyto 12,0 cm3 

O, I N wodorotlenku potasowego. W czasie oznaczania 
na term o metrze odczy tano tem peratury w kolejnych 
okresach. 

Okres 
początkowy 

Okres główn y Okres końcowy 

O 17,360 10 17 ,393 26 19,490 
17 ,365 I 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 17,39 1 19 19,4 10 35 19,505 

10 17,393 20 19,432 36 19,505 
21 19,439 
22 19,469 
23 19,475 
24 19,48 1 
25 19 ,485 
26 19,490 

Obliczenie poprawki na promieniowanie (wymiana 
ciepł a z otoczeniem) 

rv = n . Vu + 
2 

(m + 2r) 

W podanym przykładzie n 16; m = 2; r = 14; 
Vo = - 0,0033 ; Vk = -0,0015. Vk i Vo ma znaki Uj emne , 
gdyż temperatura wzrasta , tzn. kalorymetr zys kuje 
ciepło. 

~ -o 0015 + 0,0033 
~= 16(-0 ,0033) + ' (2+2· 14) = -0.026 °C 2 . 

Oblicza nie ciepła spalania 

Pozorny przyrost temperatury (II - l) =: 

= 19,490 - 17,393 = 
Poprawka na promieniowanie rv 
,Rzeczywisty przyrost temperatu ry 

(II - I - r v) 
Wartość (pojemność) c ieplna 

kalorymetru K 
Całkowita il ość wyw iąza nego ciepła 

(2 , 123 . 3170) = 
C iepł o spa lani a drucika (0,0064 . 1600) = 
Poprawka na wytworzony HN0 3 

(1 ,43 . 12) = 

2,097 oC 

-0,026 oC 

2,123 oC 

3 170 cal 

6730 cal 
10,24 ca l 

17, 16 cal 
Ciep ł o spa lania kolodium 

(0,02 16 . 2250) = 48,60 cal 

re =: 1600,0,0064 + 2250· 0,0216 + 1,43 ·1 2 =: 76 cal 

Wartość kaloryczna produktu kcal / IOO g 

Q= 

, ~, K(tl-t-rv)-Le 
Q = . 100 

g 

3 170 (19,490 - 17 ,393 + 0,026) - 76,00' 100 

1, 11 87 
= 595 
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3.10.2. Obliczanie wartości "kalorycznej na podstawie 
składu chemicznego przy zastosowaniu ś rednich współ

czynników Atwatera 
3.10.2.1. Obliczanie poszczególnych wskaźników che

micznych 
a) Zawartość suchej masy obliczyć w o parciu o ozna

czoną wodę wg 3.6. 1 na pods tawie wzo ru : sucha ma
sa = 100 -w. 

b) Zawartość sum y węglowodanów obl i czyć na pod
stawie wzoru : węg l owodany = 100 - (wo d a + popiół 
ogólny + bi a łko + tłus zcz) . 

c) Zawartość popiołu ogólnego oznaczyć wg 3.12. 
d) Zawartość białka oznaczyć wg 3.9 . 
e) Zawartość tłuszczu oznaczyć wg 3.8 .1 . 
3.10.2.2. Obliczanie wyniku oznaczania . Wartość ka

l o ryczną X 22 obliczyć w kca l/ IOO g wg wzoru 

X 22 = 4 · (węg l owodany + białko) + tłu szcz' 9 (22) 

3.1 0.2.3. Wartość kaloryczną wyrażoną w kJ/lOO g 
ob l iczyć wg wzoru X = X 22 . 4 ,1868, w któ rym 4 , 1868 
- współczynn ik przeliczeni o wy kcal / kl. 

3.10.2.4. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik na
leży pr zyjąć śred ni ą a ryt metyczną co najmniej dwóch 
równo l egłyc h oznacza Jl ws kaźników che micznych (wo
d a , bia łk o. pop i ół ogólny , tłuszcz) . W yn ik zaokrągl i ć 

d o liczby ca łkowitej . . 

3.11. Oznacza nie zawartości popiołu ogólnego 
3.11. 1. Zasada metody po lega na sp o pie leniu próbk i 
wagowym o zna czaniu zawartośc i popi ołu . 

'3.11.2. Aparatura i p rzyrządy 

a j Waga ana lityczna . 
b) Piec e le ktryc zn y z te rm regu lacj ą. 

cJ Kuc hen ka elek tryczna . 
d) Ek sy kator wg ~l6. 1.3 . 

e) Tygle porcelanowe. 
3.11.3. Przygo towanie tygli. Tygle do kładnie um yć , 

wy płukać wodą desty l owa ną i wyprażyć w p iecu elek
tryc zny m w tem perat u rze 600 oC do stalej masy. Na s
t ępni e tygle wstawić d o eksykato ra , ochłodz ić do tem
perat ury otocze nia i zwa żyć z d okładnością d o 0,001 g. 

3.11.4. Wykona nie oznaczania. Ze ś redniej pr<;'>bk i la
bo rato ryj nej p rzygo towa nej wg 2.3.5 odważyć d o 
uprzednio wypra żonego i wyta rowanego tygla około 2 g 
prod uktu z dokładn ością d o 0 ,00 1 g. Zawartość tygla 
zwęgl i ć na ku c he nce ele ktrycznej . Następnie tyg ie l wsta
wi ć do komo ry p ieca i spop i e lać w temperatu rze około 
600 oC do uzyskania jednoli te j szarej ba rwy. Tygiel wy
jąć z pieca , p rze nieść do eksykato ra, ochłod z i ć do te m
peratury otocze nia i zważyć z dokładn ośc i ą d o 0,001 g . 

3.11.5. Obliczanie wyniku oznacza nia. Za wartość po
pi ołu ogóln ego X 23 obliczyć w procen tac h wg wzoru 

c- a 
X 23 = . 100 

b-a 
(23) 

w k tó rym : 

a- masa tygla pustego, g, 
b m asa tygl a z próbką, g , 
c- masa tygla z pop i ołe m , g. 

3.11.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik nale
ży przyjąć śred ni ą a rytmetyczną wyników dwóch rów
noległych oznaczań ni e różni ących s ię więcej niż o 0 ,03 . 
Wy nik podaĆ' z dok ładnośc i ą do 0,01 %. 

3.12. Oznaczanie zawartości substancji mineralnych 
nierozpuszczalnych w lO-procentowym H e l , 

3.12.1. Zasada metod y polega na tra kto waniu popio
łu o gó lnego lO-procentowym kwasem so lnym , ilościo

wy m odd zielen iu substancj i min era ln ych i wagowym 
oznaczan iu ich i l ości. 

3.12.2. Aparatura,. przyrządy i materiały 

a) Waga a nalityczna . 
b) Piec e lek tryc zny z term o regula cją . 

c) Kuchen ka elektryczna . 
d) Łaźni a wodna z termoregula cją. 
e) Eksykator wg 3.6. 1.3. 
f) Lejki szk lane o śred nic~ około 5 cm. 
g) Są-czki ilościowe d o spa l ań . 

h) Tygle przygotowane wg 3.11 .3. 
3.12.3. Odczynniki i roztwo ry 
a) Kwas so lny cz .d.a ., roztwór l O-procentowy. 
b) Azotan s reb ra cz.d .a., rozt wór l -procentowy . 
3.12.4. Wykonanie oznaczania. Do tygla z pop i ołem 

ogólnym o trzymanym wg 3.11.4 dodać 5 cm 3 kwasu 
solnego i ogrzewać na wrzącej łaźn i wodnej przez 
15 m in . Następnie zawa rtoś ć t yg la przesączyć przez 
sącze k wypłukując ilościowo tygie l gorącą wodą dest~
lowaną do za nik u reakcj i na chlorki (próba z azo tane m 
s rebra ). Prze myty osad wraz z sącz ki em włożyć do po
nown ie wyżarzonego i wyta rowanego tyg la, s uszyć w 
su szarce, zwęg l ić na kuchence ele kt rycznej i wyprażyć 
w p iecu elektryczny m przez I h . Tygiel przen ieść do 
ek syka tora , ochłodzić d o tempe ratury otoczenia i zwa
ży ć z dokładnością do 0 ,00 I g. 

3.12.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

substa ncji mine ra lnyc h ni e rozpuszcza ln ych w lO-pro
centowym HCI X 24 ob l iczyć w procentach wg wzoru 

c- a 
X 24 = . 100 

b - a 
(24) 

w którym: 
a - m asa tygla pustego , g, 
b masa tyg la z p róbką , g, 
c - masa tygla z popiołem nje rozpuszcza ln ym w 

W-procen towym HCI, g. 
3.12.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik na l eży 

przyj ąć śred nią arytm e tyczną co najmniej dwóch ,rów
noległyc h oznaczań n ie różniących s i ę więcej ni ż 

o 0,05 . Wynik podać z dokład nośc i ą do 0,01 %. 
3.13. Oznacza nie zawartości arsenu wg PN-59/ 

A-04010. 
3.14. O znaczanie zawartości ołowiu wg PN-80/ 

A-040 II . 
3.15. Oznaczanie zawartości miedzi wg PN-80/ 

A -040 12. 
3.16. O / . znaczame zawartośc i cynku wg PN-59/ 

·.A>o40 13 . 
. 3.17. Oznaczanie zawartości cyny - wg PN-80/ 

A-040 14. 

KONI E C 
Inlor ma cj ć dodat kowe 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. I nstytucja opracowująca normę 

Ko nce ntra tów Spożywczych , Pozna ń. 

Zjednoczenie Przemysłu 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/8131-03 - wpro wad zono: 
a) oznacza ni e za wa rt ośc i chlo rku sod owego me todą bezpoś red-

nIego miareczko wa nia, 
b) oznacza nie zawa rtości tłuszczu metodą Weibulla-Sto ldta, 
c) oznacza nie zawa rtości tłu szczu me todą G erbera , 
d) oznacza ni e zawa rtośc i azo tu metodą Kjeldahla , 
e) oznacza nie wa rt ośc i ka lo rycznej brutto na podstawie c i e pła 

spa la nia w bo mbie ka lo rymetrycznej wraz z przykład em o bli czania, 
f) o bliczanie wa rt ośc i ka lo rycznej na podsta wie współc zy nnika 

Atwa tera. 

3. Normy ' związane 
PN-59/ A-040 10 Art ykuły żywnośc i owe . Oznaczanie zawa rt ośc i 

a rsen u 

PN- 80/ A-040 II Produkty spożywcze. O znacza nie zawa rtośc i oł owiu 

PN-80/ A-04012 Produkty spożywcze. O znacza nie zawa rt ośc i miedzi 
PN-59/ A-040 ł3 Art ykuły żywn oścIOwe. Ozna cza nie zawa rtośc i 

cynku 
PN-80/ A-04014 Produkty s pożywcze. Oznacza nie zawartości cyny 
PN-66/ A-04020 Ana li za senso ryczna . Zasad y ogólne 
PN-65/ A-04021 Art y kuły żywnośc io we. Metody sprawdza ni a wraż- · 

l iwości sensorycznej w za kresie smaku o węchu 

PN- 70/ N-02120 Zasady zapisywania i zao krąglania liczb 
PN-73/ N-03009 Sta tystyczna kont ro la ja k ośc i . Metoda wyznaczani a 

liczby pró be~ jednostk owych i pi erwotn yc h 

4. Autorzy projektu normy - d r in ż. Ja nin a Sułkows k a , mgr in ż . 

Lidi a Cha rł ampowi cz, inż . Maria Bi a łas - Ce ntra lne Laborato rium 
Przemysłu Ko nce ntra tó w Spożywczych w Poznaniu . 

5. Wydanie 2 - sta n a ktua ln y: luty 1987 - bez zmIa n. 


