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PIERWSZA DYREKTYWA KOMISJI
z dnia 25 pazdziernika 1985 r.

w sprawie metod analizy kazein i kazeinianéw przeznaczonych do spozycia przez ludzi

(85/503/EWG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPEJSKICH,

uwzgledniajgc  Traktat ustanawiajacy Europejska Wspdlnote
Gospodarcza,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 83/417/EWG z dnia 25 lipca
1983 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw Pafistw Czlonkow-
skich odnoszacych si¢ do niektorych bialek mleka (kazein i
kazeinianéw) przeznaczonych do spozycia przez ludzi (), w
szczegllnosci jej art. 9 lit. b),

a takze majgc na uwadze, co nastepuje:

artykut 9 lit. b) dyrektywy 83/417/EWG naklada wymdg, aby
przy kontroli skfadu niektérych jadalnych kazein i kazeinianow
byly stosowane wspélnotowe metody analizy;

istnieje mozliwo$¢ przyjecia poczatkowej serii metod odnosza-
cych sie do zakonczonych badan;

$rodki przewidziane ta dyrektywa s3 zgodne z opinia Statego
Komitetu ds. Srodkéw Spozywczych,

PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE;:

Artykut 1

Panistwa Czlonkowskie podejmg wszelkie Srodki konieczne w
celu zapewnienia, aby analizy niezbedne do weryfikacji kryte-

() Dz.U. L 237 z 26.8.1983, str. 25.

riéw wymienionych w zalaczniku I byly dokonywane zgodnie
z metodami opisanymi w zalaczniku IL

Artykut 2

Pafistwa Czlonkowskie wprowadza w Zycie przepisy ustawowe,
wykonawcze i administracyjne niezbedne do wykonania niniej-
szej dyrektywy przed dniem 1 maja 1987 r. i niezwlocznie
powiadomig o tym Komisje.

Artykut 3

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli, dnia 25 pazdziernika 1985 r.

W imieniu Komisji
COCKFIELD
Wiceprzewodniczgcy
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ZALACZNIK 1

ZAKRES PIERWSZE] DYREKTYWY WSPOLNOTY DOTYCZACE] METOD ANALIZY KAZEIN I KAZEINIA-
NOW PRZEZNACZONYCH DO SPOZYCIA PRZEZ LUDZI

. Przepisy ogélne

II. Oznaczanie zawarto$ci wody:
— w kazeinach kwasowych przy zastosowaniu metody 1, zalacznik 1I
— w kazeinach podpuszczkowych przy zastosowaniu metody 1, zalacznik II
— w kazeinianach przy zastosowaniu metody 1, zalacznik II

IIl. Oznaczanie zawarto$ci biatek:
— w kazeinach kwasowych przy zastosowaniu metody 2, zalacznik II
— w kazeinach podpuszczkowych przy zastosowaniu metody 2, zatacznik II

— w kazeinianach przy zastosowaniu metody 2, zalacznik 1I

IV. Oznaczanie kwasowosci miareczkowej:

— w kazeinach kwasowych przy wykorzystaniu metody 3, zalacznik II

V. Oznaczanie popiolu (zawierajacego P205):
— w kazeinach kwasowych przy wykorzystaniu metody 4, zalacznik II
— w kazeinach podpuszczkowych przy wykorzystaniu metody 5, zalacznik II

VI. Oznaczanie pH:

— w kazeinianach przy zastosowaniu metody 6, zalgcznik II
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ZALACZNIK 11

METODY ANALIZY DOTYCZACEJ SKLADU KAZEIN I KAZEINIANOW PRZEZNACZONYCH DO SPOZYCIA

1.1.

1.2.

1.2.1.

1.2.2.

1.2.3.

1.2.4.

1.2.5.

1.3.

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

PRZEZ LUDZI

PRZEPISY OGOLNE

PRZYGOTOWANIE PROBKI DO ANALIZY

Zasada og6lna

Masa prébki przekazanej do analizy laboratoryjnej musi wynosi¢ co najmniej 200 g.

Przygotowanie prébki do analizy w laboratorium.

Wystepujace w prébee laboratoryjnej réznego rodzaju grudki itp. dokladnie rozkruszy¢ i wymieszaé poprzez
wielokrotne wytrzgsanie i odwracanie pojemnika (w razie konieczno$ci przeprowadzal te czynno$¢ po

wlozeniu calej prébki laboratoryjnej do szczelnego pojemnika o dostatecznej dla tego celu pojemnosci
(dwukrotna objetos¢ prébki)).

Przenies$¢ reprezentatywng, dokladnie wymieszang czg$¢ prébki laboratoryjnej (1.2.1), tj. okolo 50 g, na sito
(3.3).

Jezeli 50-gramowa prébka do badania przejdzie catkowicie lub prawie catkowicie (przynajmniej 95 % wagowo)
przez sito (3.3), uzy¢ do oznaczenia probki przygotowanej jak w ppkt 1.2.1.

W przeciwnym razie zemle¢ porcje 50-gramowa w miynku (3.4) az do spenienia kryterium odsiewania
(1.2.3). Niezwlocznie przenie$¢ calg odsiang prébke do hermetycznego pojemnika o dostatecznej pojemnosci
(podwdjna objetos¢ prébki) i dokladnie wymiesza¢ poprzez wiclokrotne wytrzasanie i odwracanie. Podczas
tych czynnosci uwazaé, aby nie doszto do zmian w zawarto$ci wody w produkcie.

Po przygotowaniu probki do badan wszelkie oznaczenia powinny by¢ przeprowadzane mozliwie jak najszyb-
cigj.

Pojemniki

Probke nalezy zawsze przechowywaé w hermetycznym, nieprzepuszczajgcym powietrza i niewchlaniajacym
wilgoci pojemniku.

ODCZYNNIKI
Woda

Ilekro¢ mowa jest o wodzie do roztworéw do rozcieficzania lub do mycia, nalezy uzywaé wody destylowanej
lub odmineralizowanej albo o co najmniej réwnorzednej czystosci.

Ilekro¢ bez dalszych wskazan mowi si¢ o ,roztworze” lub ,rozciefczeniu”, chodzi tu o ,roztwér wodny” lub
Jrozcienczenie wodg”.

Odczynniki

Wszystkie stosowane odczynniki muszg odpowiadaé jakosci analitycznej, chyba ze ustalono inaczej.

SPRZET
Spis sprzetu

Spis sprzetu zawiera jedynie pozycje specjalistycznego stosowania oraz pozycje szczegblnego przeznaczenia.
Waga analityczna

Przez wage analityczng rozumie si¢ wage umozliwiajaca wazenie z dokladnoscig co najmniej do 0,1 mg.

Sito do badan

Przeznaczone do stosowania sita powinny by¢ wyposazone w wieczko, posiada¢ Srednice 200 mm oraz by¢
wykonane z siatki drucianej o nominalnym wymiarze oczek 500 mm. Tolerancje dla oczek oraz dopuszczalne

$rednice drutu podane sa w normach ISO 3310/1 (Sita do badan - Wymogi techniczne i przeprowadzanie
badan. Czg$¢ I: Metalowa siatka druciana. ISO 3310/1-1975).

Sita powinny by¢ wyposazone w odbieralnik.
Mlynek

Jezeli konieczne jest zmielenie probki laboratoryjnej (patrz 1.2.4), to aby nie dopusci¢ do nadmiernego
przegrzania i utraty lub absorpcji wody, nie moze by¢ zastosowany miynek milotkowy.
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4.1.

4.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

WYRAZANIE WYNIKOW
Wyniki

Wynik zamieszczony w Protokole z analizy jest warto$cig Srednia, uzyskana z dwdch oznaczeri spelniajacych
kryterium powtarzalnosci dla tej metody.

Obliczanie warto$ci procentowych

O ile nie zostalo to inaczej okreslone, wynik musi by¢ podany w procentach masy prébki.

PROTOKOL Z ANALIZY

Protokét z analizy musi wymieni¢ stosowang metode analizy, jak réwniez uzyskane wyniki. Ponadto powinien
zawieraC wszystkie szczegoly procedury niewymienione w metodzie analizy, wzglednie te, ktdre sg fakultatyw-
ne, jak rowniez wszelkie okoliczno$ci moggce mie¢ wplyw na uzyskane wyniki. Protokét z analizy powinien
zawiera¢ pelng informacj¢ niezbedng do catkowitego zidentyfikowania prébki.

METODA 1

OZNACZANIE ZAWARTOSCI WODY

ZAKRES STOSOWANIA

Metoda okresla zawartos¢ wody:
— w kazeinach kwasowych

— w kazeinach podpuszczkowych

— w kazeinianach

DEFINICJA

Przez zawarto$¢ wody w kazeinach i kazeinianach rozumie si¢ ubytek masy oznaczony niniejsza metoda.

ZASADA OZNACZANIA

Pozostalo§¢ masy prébki do analizy oznaczana jest po wysuszeniu do stalej masy pod ciSnieniem atmosfe-
rycznym w suszarce w temperaturze 102 °C + 1 °C. Ubytek masy oblicza si¢ w procentach masy probki.

SPRZET
Waga analityczna

Naczynka wagowe: o plaskim dnie, wykonane z materiatéw niekorodujacych w warunkach analizy, takich jak
np. nikiel, aluminium, stal nierdzewna lub szklo. Naczynka wagowe musza miec szczelnie przylegajace, ale
fatwo podnoszone wieczka. Odpowiednie wymiary to: Srednica od 60 do 80 mm, a glebokos¢ okoto 25 mm.

Suszarka pod ci$nieniem atmosferycznym, dobrze przewietrzana, kontrolowana termostatycznie, z regulacja
temperatury (102 °C £ 1 °C). Temperatura powinna by¢ jednakowa w calej suszarce.

Eksykator, zawierajacy $wiezo aktywowany zel krzemionkowy ze wskaznikiem zawartosci wody lub réwno-
rzednym $rodkiem osuszajacym.

Odpowiednie urzadzenie do operowania naczynkami wagowymi, np. szczypce laboratoryjne.
WYKONANIE OZNACZENIA

Przygotowanie probki do analizy

Patrz sekcja 1.2. przepiséw ogdlnych.
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5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.3.

5.4.

5.4.1.

5.4.2.

5.4.3.

5.4.4.

6.1.

6.2.

Przygotowanie naczynka wagowego.

Przynajmniej przez godzing ogrzewaé odkryte naczynko wagowe oraz jego wieczko (4.2) w suszarce (4.3) w
kontrolowanej temperaturze 102 °C + 1 °C.

Umiesci¢ wieczko na naczynku wagowym, przenie$¢ przykryte naczynko wagowe do eksykatora (4.4),
schiodzi¢ do temperatury pokoju wagowego i zwazy¢ z doktadnoscig do 0,1 mg (m,)

Prébka do badan

Umiesci¢ 3 do 5 g probki do badan (5.1) w naczynku wagowym, przykry¢ wieczkiem i zwazy¢ z
doktadnoscig do 0,1 mg (m,).

Oznaczanie

Odkry¢ naczynko wagowe i umiesci¢ je na cztery godziny wraz z wieczkiem w suszarce (4.3) w temperaturze
102 °C+ 1 °C.

Umiesci¢ ponownie wieczko na naczynku wagowym, przenie$¢ do eksykatora, schlodzi¢ do temperatury
pokoju wagowego i zwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 mg.

Odkry¢ naczynko wagowe i przez godzing ogrzewal je w ponownie wraz z wieczkiem w suszarce. Nastgpnie
powtérzy¢ czynno$¢ 5.4.2.

Jesli masa uzyskana wedlug 5.4.3 jest mniejsza od masy uzyskanej wedlug 5.4.2 o wigcej niz 1 mg, powtérzy¢
czynno$¢ wedlug 5.4.3.

Jesli nastapi wzrost masy, zastosowal w obliczeniu (6.1) najnizsza zanotowana masg.

Zanotowac ostateczng masg jako m,g. Laczny czas suszenia nie powinien normalnie przekracza¢ szedciu
godzin.

WYRAZANIE WYNIKOW
Metoda obliczenia

Ubytek masy w wyniku suszenia probki wyrazony w procentach masy podaje wzor:

mi- mp
—=x 100
mj- mo

w ktérym:

m, = masa naczynka wagowego wraz z wieczkiem w g (5.2)

m, = masa naczynka wagowego wraz z wieczkiem oraz probki do badan przed suszeniem (5.3)

m, = masa naczynka wagowego wraz z wieczkiem oraz probki do badan po suszeniu (5.4.3 lub 5.4.4)

Obliczy¢ ubytek w wyniku suszenia z dokladnoscig do 0,01 %.

Powtarzalnos$¢

Roznica wynikéw miedzy dwoma oznaczeniami wykonanymi jednoczesnie lub w krotkich odstepach na tej
samej probce, przez tego samego analityka i w tych samych warunkach nie moze przekracza¢ 0,1 g wody na

100 g produktu.

Odstep czasu migdzy nastgpujagcymi po sobie oznaczeniami dla okreslenia powtarzalnodci nie powinien
przekracza¢ 95 % czasu potrzebnego do prawidlowego wykonania metody.

METODA 2

OZNACZANIE ZAWARTOSCI BIALEK

ZAKRES STOSOWANIA

Przy pomocy tej metody okresla si¢ zawarto$¢ biatek:
— w kazeinach kwasowych,

— w kazeinach podpuszczkowych,

— w kazeinianach,

z wyjatkiem zawierajacych kazeinian amonowy wzglednie inne amonowe lub azotowe niebiatkowe zwiazki.
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2. DEFINICJA

Zawarto$¢ biatka to zawarto$¢ azotu, oznaczona okreSlong metodg, nastgpnie pomnozona przez 6,38 i
wyrazona jako procent masy.

3. ZASADA OZNACZANIA

Przeznaczona do badania probka jest rozpuszczana w mieszaninie siarczanu potasu i kwasu siarkowego w
obecnodci siarczanu miedziowego (Il) jako katalizatora celem przeksztalcenia azotu organicznego w azot
amoniakalny. Amoniak jest destylowany i wchlaniany do roztworu kwasu borowego, a nastgpnie miareczko-
wany przy uzyciu standardowego roztworu kwasu chlorowodorowego. Zawarto$¢ azotu po pomnozeniu przez
6,38 daje zawarto$¢ bialek.

4. ODCZYNNIKI

4.1. Stezony kwas siarkowy, S0 1,84 g/ml

4.2. Bezwodny siarczan potasu (K,SO)

4.3, 5¢hydrat siarczanu miedzi (II) (CuSO, 5H,0)

4.4, Sacharoza (C_H,,0,))

4.5. Kwas borowy - roztwér 40 gl

4.6. Wodorotlenek sodu, stezony roztwér wodny 30 % (m/m), wolny od weglandéw

4.7.  Kwas chlorowodorowy, 0,1 ml/l

4.8. Indykator o skladzie mieszanym. Zmiesza¢ jednakowe objetoéci roztworu czerwieni metylowej, 2 g/l w co
najmniej 95 % (V[V) etanolu oraz roztworu 1 gl blekitu metylenowego w co najmniej 95 % (V/V) etanolu.

5. SPRZET
5.1.  Waga analityczna
5.2. Kolba Kjeldahla o pojemnosci 500 ml

5.3. Aparat do spalania, utrzymujacy kolbe Kjeldahla (5.2) w pozycji pochylonej, wyposazony w zrédio
ogrzewania, ktére nie bedzie ogrzewal czgéci kolby powyzej powierzchni plynnych zawartosci.

5.4. Chlodnica z prosta rurka wewnetrzng.

5.5. Rurka odplywowa z zabezpieczeniem kulkowym, polaczona z dolnym kofcem chlodnicy (5.4) rurka
gumowy lub zlgczem ze szkla szlifowanego. W przypadku zljcza gumowego koncowki szklane powinny
znajdowac si¢ obok siebie.

5.6. Deflegmator pofaczony z kolba Kjeldahla (5.2) i z chlodniczka (5.4) elastycznymi, doktadnie dopasowanymi
gumowymi lub innymi stosownymi korkami.

5.7. Kolba stozkowa o pojemnosci 500 ml.

5.8. Wyskalowane cylindry o pojemnosci 50 ml i 100 ml.

5.9. Biureta o pojemnosci 50 ml wyskalowana co 0,1 ml.

5.10.  Substancje wlatwiajace wrzenie:

5.10.1. Do spalania: male kawalki twardej porcelanki lub perelki szklane

5.10.2. Do destylacji: $wiezo wyprazone kawalki pumeksu

6. METODA OZNACZANIA
6.1. Przygotowanie probki do analizy

Patrz sekcja 1.2. przepiséw ogdlnych.
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

7.1.

Préba na obecno$¢ azotu amoniakalnego

W razie podejrzenia obecnosci kazeinianéw amonowych lub innych zwigzkéw amonowych wykonaé nastgpu-
jaca prébe. Do 1 g probki w malej kolbie stozkowej doda¢ 10 ml wody i 100 mg tlenku magnezu. Sptukad
przylegajacy do Scianek kolby tlenek magnezu oraz zamknaé kolbe korkiem, wkladajac kawalek czerwonego
zwilzonego papierka lakmusowego migdzy korek a szyjke kolby. Wymieszaé dokladnie zawarto$¢ kolby i
ogrza¢ ja w lazni wodnej do temperatury 60—-65 °C. Jesli papierek lakmusowy zabarwi si¢ na niebiesko w
ciggu 15 minut, wykaze obecno$¢ amoniaku i wowczas metoda nie moze by¢ stosowana (patrz sekcja 1).

Préba $lepa

Réwnocze$nie z oznaczaniem zawartoSci azotu w prébce przeprowadziC prébe Slepa, uzywajac 0,5 g
sacharozy (4.4) zamiast probki do analizy, korzystajagc z tego samego aparatu, stosujgc te same ilodci
wszystkich odczynnikéw i te sama procedure, opisang w 6.5. Jesli miareczkowanie w prébie Slepej przekroczy
0,5 ml na 0,1 mol/l kwasu, wowczas nalezy sprawdzi¢ odczynniki i oczysci¢ zanieczyszczony odczynnik lub
odczynniki lub je wymienic.

Prébka do analizy
Przenie$¢ do kolby Kjeldahla (5.2) 0,3-0,4 g badanej prébki (6.1) zwazonej z doktadnoscig do 0,1 mg.
Oznaczanie

Umiesci¢ w kolbie kilka kawatkéw porcelanki lub kilka peretek szklanych (5.10.1) i okoto 10 g bezwodnego
siarczanu potasu (4.2).

Dodaé¢ 0,2 g siarczanu (4.3) miedzi (Il) i przemy¢ szyjke kolby niewielkg iloscia wody. Doda¢ 20 ml
stezonego kwasu siarkowego (4.1). Wymieszaé zawarto$¢ kolby.

Lagodnie ogrzewaé w aparacie do spalania az do ustapienia piany, a nastgpnie powoli prowadzi¢ wrzenie az do
chwili kiedy roztwor stanie si¢ klarowny, utrzymujac blade zielono-niebieskie zabarwienie. Od czasu do czasu
porusza¢ wirowo kolba.

Utrzymywaé wrzenie, regulujac temperature tak, aby para skroplita si¢ w §rodku szyjki kolby. Ogrzewanie
kontynuowaé przez 90 minut, unikajac miejscowego przegrzania.

Schlodzi¢ do temperatury pokojowej. Ostroznie dodaé ok. 200 ml wody oraz kilka kawatkéw pumeksu
(5.10.2). Wymiesza¢ i ponownie ochlodzic.

Przenies¢ do kolby stozkowej (5.7) 50 ml roztworu kwasu borowego (4.5) i 4 krople wskaznika (4.8).
Zmiesza¢. Ustawi¢ kolbe stozkowa pod chlodnicg (5.4), tak aby zakonczenie rurki odplywowej (5.5) bylo
zanurzone w roztworze kwasu borowego. Postugujac si¢ wyskalowanym cylindrem (5.8) dodaé¢ do kolby
Kjeldahla 80 ml roztworu wodorotlenku sodu (4.6). Podczas tej czynnosci trzymac kolbe w pozycji nachylonej
tak, aby roztwor Sciekal po Sciance kolby, tworzac na dnie warstwe.

Niezwlocznie polaczy¢ kolbe Kjeldahla z chlodnica za pomocy deflegmatora (5.6).

Delikatnie obraca¢ kolbe Kjeldahla celem wymieszania jej zawartosci. Delikatnie podgrzewa¢ unikajac pienienia.
Destylowaé dalej, tak aby zebra okoto 150 ml destylatu w ciaggu 30 minut. Temperatura destylatu nie
powinna przekracza¢ 25 °C. Na mniej wigcej 2 minuty przed zakoriczeniem destylacji obnizy¢ kolbe stozkowa
tak, aby koncéwka rurki odplywowej nie pozostawala dluzej zanurzona w roztworze kwasu, po czym
przeplukaé konicowke niewielka iloscia wody. Zakonczy¢ ogrzewanie, zdja¢ rurke odplywowa oraz przeptukad
jej Scianki od wewnatrz i od zewnatrz niewielkg iloscia wody, zbierajac popluczyny w kolbie stozkowe;.

Miareczkowal destylat w kolbie stozkowej, stosujac standardowy objetosciowy roztwoér kwasu chlorowodoro-
wego (4.7).

WYRAZANIE WYNIKOW
Wz6r i metoda obliczen

Zawarto$¢ biatek w probce, wyrazong w procentach masy podaje wzor:

(Vi -Vy) xTx 14 x 100 x 6,38 _ 8,932(Vy -Vy) xT
m x 100 - m
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7.2.

4.1.

4.2.

5.1.
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.
5.6.
5.7.
5.8.

5.9.

6.1.

w ktérym:

V, to objetos¢ stosowanego w oznaczaniu (6.5) standardowego objetosciowego roztworu kwasu chlorowo-
dorowego (4.7), w mililitrach;

V, to objetos¢ stosowanego w probie Slepej (6.3) standardowego objetosciowego roztworu kwasu chlorowo-
dorowego, w mililitrach;

T  to stezenie standardowego objetosciowego roztworu kwasu chlorowodorowego (4.7), w mol/l;

m  to masa probki do analizy wyrazona w gramach.

Obliczy¢ zawartos¢ biatka z doktadnoscig do 0,1 %.

Powtarzalnosé

Réznica migdzy wynikami dwdch oznaczen wykonanych réwnocze$nie lub w krétkich odstepach na tej samej
prébee przez tego samego analityka i w tych samych warunkach nie moze przekracza 0,5 g biatka na 100 g

produktu.

Odstgp czasu migdzy nastgpujagcymi po sobie oznaczeniami dla okreSlenia powtarzalnodci nie powinien
przekracza¢ 95 % czasu potrzebnego do prawidlowego wykonania metody.

METODA 3

OZNACZANIE KWASOWOSCI MIARECZKOWE]

ZAKRES STOSOWANIA

Metoda stuzy oznaczaniu kwasowosci miareczkowej:

— kazein kwasowych

DEFINICJA

Kwasowo$¢ miareczkowa kazein kwasowych to wyrazona w mililitrach objeto$¢ standardowego roztworu 0,1
mol/l wodorotlenku sodu niezbednego do zneutralizowania wyciaggu wodnego 1 g produktu.

ZASADA OZNACZANIA

Zasada polega na przefiltrowaniu ekstraktu wodnego probki uzyskanego w temperaturze 60 °C. Filtrat jest
miareczkowany wobec standardowego wodorotlenku sodu przy uzyciu fenoloftaleiny jako wskaznika.

ODCZYNNIKI

Wszelka woda stosowana w metodzie analitycznej lub w przygotowaniu odczynnikéw musi by¢ wolna od
dwutlenku wegla, co uzyskuje si¢ poprzez 10-minutowe utrzymywanie wrzenia przed uzyciem.

Roztwér wodorotlenku sodu: 0,1 mol/l.

Roztwér wskaznika fenoloftaleiny, 10 g/l w etanolu (95 % V/V), zneutralizowanym wobec wskaznika.

APARATURA

Waga analityczna

Kolba stozkowa o pojemnosci 500 ml ze szlifowana szyjka, posiadajaca korek ze szkla szlifowanego.
Pipeta jednomiarowa, o pojemnosci 100 ml.

Pipeta dostosowana do odmierzania 0,5 ml roztworu wskaznika.

Kolba stozkowa, o pojemnosci 250 ml.

Cylinder pomiarowy o pojemnosci 250 ml.

Biureta wyskalowana co 0,1 ml.

Laznia wodna umozliwiajaca utrzymanie temperatury 60 °C + 2 °C.

Odpowiedni filtr.

METODA OZNACZANIA
Przygotowanie prébki do analizy

Patrz sekcja 1.2 przepiséw ogdlnych.
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5.5.
5.6.

Prébka do badania

Odwazy¢ okolo 10 g probki do badania (6.1) z dokladnoscig do 10 mg i przenie$¢ ja do kolby stozkowej
(5.2).

Oznaczanie

Stosujac cylinder pomiarowy o pojemnosci 250 ml (5.6), doda¢ 200 ml $wiezo przegotowanej i schtodzonej
wody, uprzednio ogrzanej do 60 °C. Zamkna¢ kolbe¢ korkiem, wymieszaé, wprawiajac w ruch wirowy i
umie$ci¢ w lazni wodnej o temperaturze 60 °C (5.8) na 30 minut. Wytrzasaé kolb¢ w odstgpach okoto
10 minut.

Przefiltrowad i schtodzi¢ filtrat do okoto 20 °C. Filtrat musi by¢ klarowny.

Przenies¢ 100 ml schiodzonego filtratu do kolby stozkowej (5.5), uzywajac pipety (5.3). Doda¢ 0,5 ml
roztworu wskaznika fenoloftaleiny (4.2), postugujac si¢ pipeta (5.4). Miareczkowaé standardowym objgtoscio-
wym roztworem wodorotlenku sodu (4.1) az do pojawienia si¢ blador6zowego zabarwienia, utrzymujacego si¢
co najmniej przez 30 sekund. Oznaczy¢ i zanotowaé uzyta objetos¢ z dokladnoscia do 0,01 ml.

WYRAZANIE WYNIKOW
Wzdr i metoda obliczen

Kwasowo$¢ miareczkowa kazeiny kwasowej okresla si¢ wzorem:

20x VT
m

w ktérym:

V  to objeto$¢ uzytego standardowego objetosciowego roztworu wodorotlenku sodu (4.1), w mililitrach;
T  to stgzenie standardowego objetosciowego roztworu wodorotlenku sodu (4.1), w mol/l;

m  to masa prébki do badania, w gramach.

Obliczy¢ kwasowos¢ miareczkowy do drugiego miejsca po przecinku.

Powtarzalnos¢

Réznica miedzy wynikami dwoch oznaczen wykonanych réwnoczesnie lub w krétkich odstgpach czasu na tej
samej prébee, przez tego samego analityka i w tych samych warunkach nie moze przekracza¢ 0,02 ml, 0,1
mol/l wodorotlenku sodu na 1 g produktu.

Odstgp czasu miedzy nastgpujacymi po sobie oznaczeniami dla okrelenia powtarzalnosci nie powinien
przekracza¢ 95 % czasu potrzebnego do prawidlowego wykonania metody.

METODA 4
OZNACZANIE POPIOLU
(lcznie z P,0,)

ZAKRES STOSOWANIA
Metoda stuzy oznaczaniu zawartosci popiotu (fgcznie z P,0.):

— w kazeinach kwasowych

DEFINICJA

Zawarto$¢ popiotu (lacznie z P,O,) to zawarto$¢ popiotu oznaczona przy zastosowaniu niniejszej metody.

ZASADA OZNACZANIA

Prébka do analizy zostaje spopielona w temperaturze 825 °C * 25 °C w obecno$ci octanu magnezu dla
zwigzania calego fosforu pochodzenia organicznego. Koficowa zawarto$¢ popiotu oblicza si¢ po zwazeniu
pozostatosci i odjeciu masy popiotu pochodzgcego z octanu magnezu.

ODCZYNNIKI

Roztwor 4-hydratu octanu magnezu, 120 g/l. Rozpusci¢ w wodzie 120 g 4<hydratu octanu magnezu [Mg
(CH3 CO,)2 4 H,0] i uzupeki¢ wodg do 1 litra.

APARATURA

Waga analityczna

Pipeta jednomiarowa, 5 ml.

Krzemionkowe lub platynowe tygle o srednicy okolo 70 mm i glebokosci od 25 do 50 mm.

Suszarka umozliwiajaca utrzymanie temperatury 102 °C + 1 °C.

Piec elektryczny umozliwiajacy utrzymanie temperatury 825 °C + 25 °C.

Wrzgca taznia wodna.
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5.7.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

7.1.

7.2.

Eksykator zawierajacy $wiezo aktywowany zel krzemionkowy wraz z wskaznikiem zawarto$ci wody lub
réwnorzedny $rodek osuszajacy.

METODA OZNACZANIA

Przygotowanie prébki do analizy

Patrz sekcja 1.2 przepiséw ogdlnych.

Przygotowanie tygli

Ogrzewa¢ przez 30 minut dwa tygle (A, B) (5.3) w piecu elektrycznym (5.5) w temperaturze 825 °C + 25 °C.
Ostudzi¢ nieco tygle, a nastgpnie umiesci¢ je w eksykatorze (5.7) w temperaturze pokoju wagowego oraz
zwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 mg.

Prébka do badania

Odwazy¢ z doktadnosciag do 0,1 mg okoto 3 g probki do badania bezposrednio do jednego z przygotowanych
tygli (A).

Oznaczanie

Postugujac si¢ pipeta (5.2) doda¢ do tygla (A) dokfadnie 5 ml roztworu octanu magnezu (4.1) celem zwilzenia
calej badanej probki i pozostawi¢ na 20 minut.

Postugujac si¢ pipeta (5.2), doda¢ dokladnie 5 ml roztworu octanu magnezu (4.1) do drugiego przygotowa-
nego tygla (B).

Odparowa¢ zawarto$ci obydwu tygli (A i B) do sucho$ci na wrzacej lazni wodnej (5.6).
Umiesci¢ na 30 minut oba tygle w suszarce (5.4) w temperaturze 102 °C + 1 °C.

Ogrzewal tygiel A wraz z zawartoscig na malym ogniu, plycie grzejnej lub w podczerwieni do czasu, az
badana prébka zostanie catkowicie zweglona. Uwaza¢, aby si¢ nie zapalila.

Przenie$¢ oba tygle (A i B) do pieca elektrycznego (5.5) w temperaturze 825 °C £ 25 °C i ogrzewal co
najmniej przez godzing, dopdki nie zniknie caly wegiel z tygla A. Ostudzi¢ nieco oba tygle i nastgpnie
umiesci¢ w eksykatorze (5.7) o temperaturze pokoju wagowego oraz zwazy¢ z dokladnoscia do 0,1 mg.

Powtérzy¢ czynno$é ogrzewania w piecu elektrycznym przez okolo 30 minut, schladzajac i wazac do czasu, az
masa pozostanie niezmieniona w granicach 1 mg lub zacznie wzrasta. Zanotowa¢ mas¢ minimalng.

WYRAZANIE WYNIKOW
Metoda obliczen
Zawarto$¢ popiotu w probee, tacznie z P,O,, wyrazona w procentach masy, okresla si¢ wzorem:

(my - m) - (M3 -ma) 00

mo

w ktérym:

m, to masa badanej probki, w gramach.

m_ to masa tygla A i pozostalosci, w gramach.

m, to masa przygotowanego tygla A, w gramach.

m, to masa tygla B i pozostalosci, w gramach.

m, to masa przygotowanego tygla B, w gramach.

Obliczy¢ ostateczny wynik z doktadnoscig do 0,01 %.

Powtarzalnos¢

Réznica wynikéw migdzy oznaczeniami wykonanymi jednocze$nie lub w krétkich odstgpach czasu na tej
samej probce przez tego samego analityka i w tych samych warunkach nie powinna przekracza¢ 0,1 g na

100 g produktu.

Odstgp czasu migdzy nastgpujagcymi po sobie oznaczeniami dla okreSlenia powtarzalnodci nie powinien
przekracza¢ 95 % czasu potrzebnego do prawidlowego wykonania metody.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

METODA 5
OZNACZANIE POPIOLU

(lgcznie z P,0,)

ZAKRES STOSOWANIA

Metoda stuzy oznaczaniu zawartosci popiotu (facznie z P,O,):

— w kazeinach podpuszczkowych

DEFINICJA

Zawarto$¢ popiotu (facznie z P,0,) to zawartos¢ popiotu oznaczona przy zastosowaniu niniejszej metody.

ZASADA OZNACZANIA

Probka do badania zostaje spopielona w temperaturze 825 °C * 25 °C do stalej masy. Pozostalo$¢ jest
oznaczana wagowo i obliczana jako procent masy probki.

APARATURA

Waga analityczna

Tygiel krzemionkowy lub platynowy o $rednicy okoto 70 mm i glebokosci 25 do 50 mm.
Piec elektryczny z cyrkulacja powietrza, umozliwiajacy kontrole temperatury 825 °C + 25 °C.

Eksykator zawierajacy $wiezo aktywowany zel krzemionkowy ze wskaznikiem zawarto$ci wody lub réwno-
rzedny $rodek osuszajacy.

METODA OZNACZANIA
Przygotowanie probki do analizy
Patrz sekcja 1.2 przepiséw ogdlnych.
Przygotowanie tygla

Ogrzewac tygiel (4.2) w piecu elektrycznym (4.3) przez 30 min. Ostudzi¢ nieco tygiel i nastgpnie umie$ci¢ w
suszarce (4.4) w temperaturze pokoju wagowego oraz zwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 mg.

Prébka do badania
Zwazy¢ z dokladnoscia do 0,1 mg okolo 3 g badanej probki (5.1) bezposrednio do przygotowanego tygla.
Oznaczanie

Ogrzewaé tygiel z zawartoScia na malym ogniu, plycie grzejnej lub w podczerwieni do czasu, az badana
prébka zostanie catkowicie zweglona. Uwaza¢, aby si¢ nie spalifa.

Przenies¢ tygiel do pieca elektrycznego (4.3) o temperaturze 825 °C £ 25 °C i ogrzewaé co najmniej przez
godzing, az caly wegiel zniknie z tygla. Ostudzi¢ nieco tygiel i nastgpnie umiesci¢ go w eksykatorze (4.4) o
temperaturze pokoju wagowego oraz zwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 mg.

Powtdrzy¢ czynnos§¢ ogrzewania w piecu elektrycznym (4.3) przez 30 minut, schtadzajac i wazac do czasu, az
masa pozostanie niezmieniona w granicach 1 mg lub zacznie wzrasta. Zanotowaé mas¢ minimalng.

WYRAZANIE WYNIKOW
Metoda obliczania i wzér:

Zawarto$¢ popiotu w probee (lacznie z P,O,),wyrazong w procentach masy podaje wzor:

m; -m
1725100
my
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6.2.

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

6.1.

w ktérym:
m, masa badanej probki, w gramach;

m,  masa tygla i pozostalosci, w gramach;

m, masa przygotowanego tygla, w gramach.
Obliczy¢ ostateczny wynik z dokladnoscig do 0,01 %.

Powtarzalnosé¢

Réznica migdzy wynikami dwdch oznaczeni wykonanych jednoczesnie lub w krétkich odstgpach czasu na tej
samej probee, przez tego samego analityka i w tych samych warunkach nie moze przekracza¢ 0,15 g popiotu

na 100 g produktu.

Odstep czasu migdzy nastgpujagcymi po sobie oznaczeniami dla okreSlenia powtarzalnosci nie powinien
przekracza¢ 95 % czasu potrzebnego do prawidlowego wykonania metody.

METODA 6

OZNACZANIE pH

ZAKRES STOSOWANIA

Metoda stuzy oznaczaniu pH:

— w kazeinianach

DEFINICJA

pH kazeinianéw to pH w temperaturze 20 °C roztworu wodnego kazeiniandw, oznaczone przy zastosowaniu
niniejszej metody.

ZASADA OZNACZANIA

Potencjometryczne oznaczanie pH w wodnym roztworze kazeinianu, przy uzyciu pehametru.

ODCZYNNIKI

Woda uzywana do przygotowania odczynnikéw lub stosowana w metodzie 6 musi byé woda S$wiezo
destylowang, ktéra zostata zabezpieczona przed absorpcja dwutlenku wegla.

Roztwory buforowe, stuzace do skalowania pehametru (5.2).
Dwa standardowe roztwory buforowe o wartoSciach pH w temperaturze 20 °C, ktére s3 znane do drugiego

miejsca po przecinku oraz obejmujace zakres wartoSci badanej probki np. ftalanowy roztwér buforowy o pH
okolo 4 oraz boraksowy roztwér buforowy o pH okolo 9.

APARATURA
Waga analityczna o dokladnosci do 0,1 g.

Pehametr, minimalna czuto$¢ 0,05 jednostki pH, wraz z odpowiednio wyskalowang elektroda, np. szklang
oraz kalomelowg lub inng réwnorzedna elektroda.

Termometr o dokladnosci do 0,5 °C.

Kolba stozkowa o pojemnosci 100 ml z korkiem ze szkla szlifowanego.
Zlewka o pojemnosci 50 ml.

Mieszarka

Zlewka do mieszarki (5.6) o pojemnosci co najmniej 250 ml.

METODA OZNACZANIA
Przygotowanie prébki do analizy

Patrz sekcja 1.2 przepiséw ogdlnych
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6.2. Oznaczanie
6.2.1.  Kalibracja pehametru

Uregulowacé roztwory buforowe (4.1) do temperatury 20 °C i wyskalowaé pehametr zgodnie z instrukcja
producenta.

UWAGI
1. Kalibracj¢ nalezy przeprowadzaé, gdy kolby stoja przez 20 minut (patrz 6.2.2).

2. Jesli bada si¢ szereg prébek, sprawdzaé wyskalowanie pehametru co najmniej co 30 minut, uZywajac
jednego lub wiecej standardowych roztworéw buforowych.

6.2.2.  Przygotowanie roztworu do badania

Przenie$¢ do zlewki (5.7) 95 ml wody, doda¢ 5,0 g probki do analizy (6.1) i mieszal przez 30 sekund,
postugujac si¢ mieszarka (5.6).

Odstawi¢ na 20 minut w temperaturze ok. 20 °C pod przykryciem ze szkietka zegarowego.
6.2.3.  Pomiar pH

6.2.3.1. Wla¢ ok. 20 ml roztworu do zlewki (5.5) i niezwlocznie oznaczy¢ pH tej cieczy, postugujac si¢ pechametrem
(5.2), po starannym przeplukaniu szklanej elektrody woda.

6.2.3.2. Zmierzy¢ pH.

7. WYRAZANIE WYNIKOW
7.1. Rejestrowanie pH

Zanotowal jako pH wodnego roztworu kazeinianu, warto$¢ odczytana ze skali pehametru przynajmniej do
drugiego miejsca po przecinku.

7.2. Powtarzalnos¢
Réznica migdzy wynikami dwdch oznaczeni wykonanych jednoczesnie lub w krétkich odstepach czasu na tej
samej probce przez tego samego analityka i w tych samych warunkach nie moze przekroczyé 0,05 jednostki
pH.
Odstep czasu migdzy nastgpujagcymi po sobie oznaczeniami dla okreSlenia powtarzalnodci nie powinien
przekracza¢ 95 % czasu potrzebnego do prawidlowego wykonania metody.



