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ROZPORZADZENIE MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU wslI"
z dnia 29 lipca 2004 r.

w sprawie szczegotowych wymagan w zakresie jakosci handlowej oraz metod analiz kazein spozywczych
i kazeinianow spozywczych?

Na podstawie art. 15 pkt 2 i art. 34 pkt 2 ustawy
z dnia 21 grudnia 2000 r. o jakosci handlowej artyku-
tow rolno-spozywczych (Dz. U. z 2001 r. Nr 5, poz. 44,
z p6zn. zm.3)) zarzadza sie, co nastepuje:

8 1. 1. Szczegétowe wymagania w zakresie jakosci
handlowej kazein spozywczych i kazeiniandw spozyw-
czych sag okreslone w zatgczniku nr 1 do rozporzadzenia.

2. Metody analiz kazein spozywczych i kazeinia-
now spozywczych sa okreslone w zataczniku nr 2 do
rozporzadzenia.

8 2. Przepisow rozporzadzenia nie stosuje sie do
kazein spozywczych i kazeiniandw spozywczych prze-
znaczonych na eksport do krajow niebedacych czton-
kami Unii Europejskiej.

8 3. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywie
14 dni od dnia ogtoszenia.

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: W. Olejniczak

T Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi kieruje dziatem administracji rzadowej — rynki rolne, na podstawie § 1 ust. 2 pkt 3 roz-
porzadzenia Prezesa Rady Ministréw z dnia 11 czerwca 2004 r. w sprawie szczegotowego zakresu dziatania Ministra Rol-

nictwa i Rozwoju Wsi (Dz. U. Nr 134, poz. 1433).

2) Przepisy niniejszego rozporzadzenia wdrazajg postanowienia:
— dyrektywy 85/503/EWG z dnia 25 pazdziernika 1985 r. w sprawie metod analizy kazein i kazeinianéw przeznaczonych

do spozycia przez ludzi (Dz. Urz. WE L 308 z 25.10.1985),

— dyrektywy 83/417/EWG z dnia 25 lipca 1983 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw Cztonkowskich odnoszacych
sie do niektorych biatek mleka (kazein i kazeinianéw) przeznaczonych do spozycia przez ludzi (Dz. Urz. WE L 237

z 26.08.1983).

Dane dotyczace ogtoszenia aktdw prawa Unii Europejskiej, zamieszczone w niniejszym rozporzadzeniu, dotyczg ogtosze-
nia tych aktéw w Dzienniku Urzedowym Unii Europejskiej — wydanie specjalne.

3) Zmiany wymienionej ustawy zostaty ogtoszone w Dz. U. z 2001 r. Nr 154, poz. 1802, z 2002 r. Nr 135, poz. 1145 i Nr 166,
poz. 1360, z 2003 r. Nr 208, poz. 2020 i Nr 223, poz. 2220 i 2221 oraz z 2004 r. Nr 42, poz. 386 i Nr 96, poz. 959.
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Zataczniki do rozporzadzenia Ministra Rolnic-
twa i Rozwoju Wsi z dnia 29 lipca 2004 r.
(poz. 1863)

Zatacznik nr 1

SZCZEGOLOWE WYMAGANIA W ZAKRESIE JAKOSCI HANDLOWEJ KAZEIN SPOZYWCZYCH
I KAZEINIANOW SPOZYWCZYCH

1. Kazeina kwasowa spozywcza jest biatkiem mle-
ka, ptukanym i wysuszonym, nierozpuszczalnym
w wodzie, otrzymanym z mleka odttuszczonego przez
wytrgcanie z tego mleka kazeiny przy uzyciu kwasu
mlekowego (E 270), kwasu chlorowodorowego, kwa-
su siarkowego, kwasu cytrynowego (E 330), kwasu
octowego (E 260), kwasu ortofosforowego, serwatki
lub kultur bakteryjnych wytwarzajgcych kwas mleko-
wy bakterii kwaszacych, wykazujgcym negatywna re-
akcje w tescie fosfatazy, niezaleznie od uprzedniego
zastosowania procesow wymiany jonowej i proceséw
zageszczania.

2. Kazeina kwasowa spozywcza powinna spetniaé
nastepujgce szczegdtowe wymagania w zakresie jako-
$ci handlowej:

1) zawartosé wody — nie wiecej niz 10,0 % (m/m);

2) zawartosé biatek mleka w suchej masie — nie
mniej niz 90 % (m/m), w tym nie mniej niz
95 % (m/m) kazeiny;

3) zawartosé ttuszczu mlecznego w suchej masie —
nie wiecej niz 2,25 % (m/m);

4) zawarto$¢ popiotu, facznie z P,05 (tlenkiem fosfo-
ru(V)) — nie wiecej niz 2,5 % (m/m);

5) zawartosé¢ laktozy bezwodnej — nie wiecej niz
1 % (m/m);

6) zawarto$é¢ osadu (czasteczek przypalonych) — nie
wiecej niz 22,5 mg w 25 g;

7) zawarto$¢ otowiu — nie wiecej niz 1 mg/kg;

8) kwasowos$¢é miareczkowa — nie wiecej niz 0,27 ml
0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu na gram;

9) barwa biata do biatokremowej;

10) nieobecne ciata obce, w tym czasteczki drewna,
metalu, siersci lub czesci owadow, w 25 g;

11) nieobecne obce zapachy;

12) nieobecne grudki, ktére nie ulegaja rozsypaniu
przy lekkim nacisku.

3. Kazeina podpuszczkowa spozywcza jest biat-
kiem mleka, ptukanym i wysuszonym, nierozpuszczal-
nym w wodzie, otrzymanym z mleka odttuszczonego
przez wytrgcanie z tego mleka kazeiny przy uzyciu
podpuszczki lub innych enzymow powodujgcych ko-
agulacje biatek mleka, wykazujgcym negatywng reak-
cje w tescie fosfatazy, niezaleznie od uprzedniego za-
stosowania procesd6w wymiany jonowej i procesow
zageszczania.

4. Kazeina podpuszczkowa spozywcza powinna
spetniaé nastepujgce szczegétowe wymagania w za-
kresie jakosci handlowej:

1) zawartos¢ wody — nie wiecej niz 10,0 % (m/m);

2) zawartosé biatek mleka w suchej masie — nie
mniej niz 84 % (m/m), w tym nie mniej niz
95 % (m/m) kazeiny;

3) zawartos$¢ ttuszczu mlecznego w suchej masie —
nie wiecej niz 2 % (m/m);

4) zawartos¢ popiotu, tagcznie z P,0; (tlenkiem fosfo-

ru(V)) — nie wiecej niz 7,50 % (m/m);
5) zawartosé laktozy bezwodnej — nie wiecej niz
1 % (m/m);

6) zawartos¢ osadu (czasteczek przypalonych) — nie
wiecej niz 22,5 mg w 25 g;

7) zawarto$¢ otowiu — nie wiecej niz 1 mg/kg;

8) kwasowos$¢é miareczkowa — nie wiecej niz 0,27 ml
0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu na gram;

9) barwa biata do biatokremowej;

10) nieobecne ciata obce, w tym czasteczki drewna,
metalu, siersci lub czesci owadow, w 25 g;

11) nieobecne obce zapachy;

12) nieobecne grudki, ktére nie ulegaja rozsypaniu
przy lekkim nacisku.

5. Kazeiniany spozywcze sg produktami otrzyma-
nymi przez wysuszenie kazein spozywczych podda-
nych dziataniu spozywczych czynnikéw neutralizuja-
cych i mieszanin buforowych, takich jak wodorotlenki,
weglany, fosforany lub cytryniany sodu, potasu, wap-
nia, amonu lub magnezu, wykazujagcymi negatywna
reakcje w tescie fosfatazy, prawie catkowicie rozpusz-
czalnymi w wodzie destylowanej, z wyjatkiem kaze-
inianu wapniowego.

6. Kazeiniany spozywcze powinny spetniaé naste-
pujace szczegétowe wymagania w zakresie jakosci
handlowej:

1) zawarto$é wody — nie wiecej niz 8 % (m/m);

2) zawartos¢ kazeiny w suchej masie — nie mniej niz
88 % (m/m);

3) zawartosé ttuszczu mlecznego w suchej masie —
nie wiecej niz 2,0 % (m/m);

4) zawartosé laktozy — nie wiecej niz 1 % (m/m);
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5) zawartos$¢ osadu (czgsteczek przypalonych) — nie
wiecej niz 22,5 mg w 25 g;

6) zawartosé otowiu — nie wiecej niz 1 mg/kg;
7) pH — od 6,0 do 8,0;

8) barwa biata do biatokremowej;

9) dopuszczalne bardzo stabe obce posmaki i zapa-
chy;

10) nieobecne ciata obce, w tym czasteczki drewna,
metalu, siersci lub czesci owadow, w 25 g;

11) nieobecne grudki, ktére nie ulegajg rozsypaniu
przy lekkim nacisku.

Zatacznik nr 2

METODY ANALIZ KAZEIN SPOZYWCZYCH | KAZEINIANOW SPOZYWCZYCH

I. Postanowienia ogdlne
1. Sprzet

Do przygotowania probki do analizy laboratoryjnej
kazein spozywczych i kazeiniandw spozywczych uzy-
wa sie podstawowego sprzetu laboratoryjnego oraz:

1) wagi analitycznej umozliwiajacej wazenie z do-
ktadnosciag co najmniej do 0,1 mg;

2) sita do badanh o srednicy 200 mm, wykonanego
z siatki drucianej o nominalnym wymiarze oczek
500 pm, wyposazonego w wieczko i odbieralnik;
tolerancje dla oczek oraz dopuszczalne s$rednice
drutu podane sg w normie PN-ISO 3310-1:2000 Si-
ta kontrolne. Wymagania techniczne i badanie. Si-
ta kontrolne z tkaniny z drutu;

3) mtynka, jezeli konieczne jest zmielenie prébki la-
boratoryjnej; nie stosuje sie mtynka mtotkowego,
aby nie dopusci¢ do nadmiernego przegrzania
i utraty albo absorpcji wody.

2. Przygotowanie probki do analizy laboratoryjne;j:

1) masa prébki przekazanej do analizy laboratoryjnej
powinna wynosi¢ co najmniej 200 g;

2) wystepujace w prébce réznego rodzaju grudki do-
ktadnie rozkrusza sie i miesza przez wielokrotne
wytrzgsanie i odwracanie pojemnika; w przypadku
gdy jest to konieczne, czynnos$é przeprowadza sie
po przeniesieniu catej prébki laboratoryjnej do
szczelnego pojemnika o pojemnosci odpowiadaja-
cej dwukrotnej objetosci prébki;

3) reprezentatywna, doktadnie wymieszana, wazaca
okoto 50 g czes¢ probki laboratoryjnej przenosi sie
na sito;

4) jezeli co najmniej 95 % wagowych probki do ba-
dan o masie 50 g przejdzie przez sito, do oznacza-
nia uzywa sie probki przygotowanej zgodnie
z pkt 2; w przypadku gdy przez sito przejdzie mniej
niz 95 % wagowych probki, miele sie porcje

50 g w mtynku az do spetnienia kryterium odsie-
wania;

5) catg odsiang prébke przenosi sie niezwtocznie do
hermetycznego pojemnika o pojemnosci odpo-
wiadajacej podwadjnej objetosci préobki i doktadnie
miesza sie przez wielokrotne wytrzgsanie i odwra-
canie pojemnika; podczas dokonywania tych czyn-
nosci nalezy uwazaé, aby nie doszto do zmian
w zawartosci wody w produkcie;

6) po przygotowaniu prébki do badan oznaczanie po-
winno zostaé¢ przeprowadzone mozliwie jak naj-
szybciej;

7) probke przechowuje sie w hermetycznym pojem-

niku.
. Metoda oznaczania zawartosci wody
w kazeinach spozywczych i kazeinia-

nach spozywczych

1. Metoda oznaczania zawartosci wody w kaze-
inach spozywczych i kazeinianach spozywczych, zwa-
na dalej ,metoda”, polega na wysuszeniu probki do
statej masy pod cisnieniem atmosferycznym, w su-
szarce w temperaturze 102 °C + 1 °C, oznaczeniu ubyt-
ku masy wagowo i obliczeniu jako utamka masowego
w procentach.

2. Zawartos$é wody w kazeinach spozywczych i ka-
zeinianach spozywczych oznacza ubytek masy ozna-
czony niniejszg metoda.

3. W metodzie uzywa sie podstawowego sprzetu
laboratoryjnego oraz:

1) wagi analitycznej umozliwiajgcej wazenie z do-
ktadnoscia co najmniej do 0,1 mg;

2) naczynek wagowych o ptaskim dnie, wykonanych
z materiatdw niekorodujgcych w warunkach anali-
zy, takich jak nikiel, aluminium, stal nierdzewna
lub szkto, o $rednicy od 60 mm do 80 mm i gtebo-
kosci okoto 25 mm, ze szczelnie przylegajacym,
ale tatwo podnoszonym wieczkiem;
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3) suszarki pod ci$nieniem atmosferycznym, dobrze
wentylowanej, z termostatyczng regulacjg tempe-
ratury, zapewniajgcej jednolitg temperature
102 °C = 1 °C w catej suszarce;

4) eksykatora zawierajgcego swiezo aktywowany zel
krzemionkowy ze wskaznikiem zawartosci wody
albo réwnorzedny $rodek osuszajacy.

4. W celu oznaczenia zawartosci wody w kazeinach
spozywczych i kazeinianach spozywczych dokonuje
sie nastepujacych czynnosci:

1) otwarte naczynko wagowe wraz z wieczkiem suszy
sie przez co najmniej godzine w suszarce w tem-
peraturze 102 °C £ 1 °C;

2) naczynko wagowe przykrywa sie wieczkiem, prze-
nosi do eksykatora, a nastepnie schtadza sie do
temperatury pokoju wagowego i wazy z doktadno-
$écig do 0,1 mg, a masg odnotowuje si¢ jako m;

3) od 3 g do 5 g probki do badan umieszcza sie w na-
czynku wagowym, przykrywa sie wieczkiem i wa-
zy z doktadnoscig do 0,1 mg, a mase odnotowuje
sig jako m;

4) naczynko wagowe odkrywa sie i umieszcza wraz
z wieczkiem w suszarce w temperaturze 102 °C
= 1 °C na cztery godziny;

5) naczynko wagowe przykrywa sie wieczkiem, prze-
nosi do eksykatora, schtadza sie do temperatury
pokoju wagowego i wazy z doktadnoscia do
0,1 mg;

6) naczynko wagowe odkrywa sie i przez godzine su-
szy sie je ponownie wraz z wieczkiem w suszarce;

7) czynnosé, o ktdrej mowa w pkt 5, powtarza sieg;

8) jezeli masa uzyskana w wyniku wykonania czynno-
$ci, o ktérych mowa w pkt 7, jest mniejsza o wie-
cej niz 1 mg od masy uzyskanej w wyniku wykona-
nia czynnosci, o ktorych mowa w pkt 5, czynnosé
powtarza sie zgodnie z pkt 6 i 7; jezeli nastgpi
wzrost masy, w obliczeniach uwzglednia sie naj-
nizszg uzyskang mase;

9) przyjeta mase odnotowuje sig jako m,;

10) taczny czas suszenia nie powinien przekraczaé sze-
$ciu godzin.

5. Zawartos¢é wody w probce oblicza sie wedtug
WZzOoru:

m,-m
1 2
x 100
my = mg
gdzie:
m,— oznacza masg¢ naczynka wagowego wraz

z wieczkiem, w gramach,

m, — oznacza masg nhaczynka wagowego wraz
z wieczkiem oraz probkg przed suszeniem,
w gramach,

m, — oznacza mase naczynka wagowego wraz
z wieczkiem oraz probka po suszeniu, w gra-
mach

— | wyraza sie jako utamek masowy w procentach,
z doktadnoscig do 0,01 %.

6. Powtarzalnos$é dla metody:

1) réznica pomiedzy wynikami dwdch oznaczah prze-
prowadzonych réwnolegle albo w krétkich odste-
pach czasu na tej samej prébce, przez tego same-
go analityka i w tych samych warunkach nie po-
winna przekraczaé¢ 0,1 g wody na 100 g produktu;

2) odstep czasu miedzy nastepujgcymi po sobie
oznaczaniami dla okreslenia powtarzalnosci nie
powinien przekraczaé 95 % czasu potrzebnego do
prawidtowego wykonania analizy laboratoryjnej.

7. Z analizy laboratoryjnej sporzadza sie protokét,
ktéry powinien zawieraé:

1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w metodzie
lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szcze-
gotami kazdej okolicznosci, ktéra mogta wptynaé
na wyniki oznaczania;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfikowa-
nia probki.

8. Wynik zamieszczony w protokole analizy labora-
toryjnej jest wartoscig $rednig, uzyskang z dwodch
oznaczan spetniajgcych kryterium powtarzalnosci dla
tej metody.

. Metoda oznaczania zawartos$ci biatka
w kazeinach spozywczych i kazeinia-
nach spozywczych

1. Metoda oznaczania zawartosci biatka w kaze-
inach spozywczych i kazeinianach spozywczych, zwa-
na dalej ,metoda”, polega na rozpuszczeniu probki
analitycznej w mieszaninie siarczanu(VI) potasu i kwa-
su siarkowego(VI) w obecnosci siarczanu(VI) miedzi(ll)
jako katalizatora, celem przeksztatcenia azotu orga-
nicznego w azot amoniakalny, a nastepnie destylacji
i miareczkowaniu zwigzanego w roztworze kwasu bo-
rowego amoniaku przy uzyciu standardowego roztwo-
ru kwasu chlorowodorowego.

2. Zawartosé biatka w kazeinach spozywczych i ka-
zeinianach spozywczych oznacza zawartosé azotu
oznaczong niniejszg metodg, pomnozong przez wspot-
czynnik 6,38 i wyrazong jako utamek masowy w pro-
centach.
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3. Metody oznaczania zawartosci biatka nie stosu-
je sie w odniesieniu do kazeinianu amonu wzglednie
innych zwigzkéw amonowych lub zwigzkéw azoto-
wych niebiatkowych.

4. W metodzie uzywa sie podstawowego sprzetu
laboratoryjnego oraz:

1) wagi analitycznej umozliwiajgcej wazenie z do-
ktadnoscig co najmniej do 0,1 mg;

2) kolby Kjeldahla o pojemnosci 500 ml;

3) aparatu do spalania utrzymujgcego kolbe Kjeldah-
la w pozycji pochylonej, wyposazonego w zrodto
ogrzewania, nieogrzewajgce czesci kolby powyzej
powierzchni zawartego ptynu;

4) chtodnicy z prostg rurkg wewnetrzng;

5) rurki odptywowej z zabezpieczeniem kulkowym,
potaczonej z dolnym kohcem chtodnicy rurka gu-
mowa albo szklanym szlifowanym ztgczem;
w przypadku ztgcza gumowego koncowki szklane
powinny znajdowac sie obok siebie;

6) deflegmatora potaczonego z kolbg Kjeldahla
i z chtodnica elastycznymi, doktadnie dopasowa-
nymi gumowymi lub innymi korkami;

7) kolby stozkowej o pojemnosci 500 mi;

8) cylindréw pomiarowych o pojemnosci 50 ml

i 100 ml;
9) biurety o pojemnosci 50 ml, z podziatkg co 0,1 ml;
10) substancji utatwiajacych wrzenie:

a) matych kawatkéw twardej porcelanki albo pere-
tek szklanych do spalania,

b) $wiezo wyprazonych kawatkéw pumeksu do

destylacji.

5. W metodzie wykorzystuje sie wode destylowa-
ng, demineralizowang lub o co najmniej rownorzednej
czystosci oraz nastepujgce odczynniki odpowiadajace
jakosci analitycznej:

1) stezony kwas siarkowy(VIl) (H,SO,) o gestosci
1,84 g/ml;

2) bezwodny siarczan(VI) potasu (K,SO,);
3) 5 - hydrat siarczanu(VI) miedzi(ll) (CuSO, - 5H,0);
4) sacharoze (C,,H,,0,,);

5) roztwor kwasu borowego o stezeniu 40 g/l;

6) stezony roztwdr wodny wodorotlenku sodu o ste-
zeniu 30 % (m/m), wolny od weglandéw;

7) kwas chlorowodorowy o stezeniu 0,1 mol/l;

8) mieszaning wskaznikow uzyskana przez zmiesza-
nie rownych objetosci roztworu czerwieni metylo-
wej o stezeniu 2 g/l co najmniej 95 % (V/V) etano-
lu oraz roztworu btekitu metylenowego o stezeniu
1 g/l co najmniej 95 % (V/V) etanolu.

6. W przypadku podejrzenia obecnosci kazeinia-
néw amonowych lub innych zwigzkéw amonowych
wykonuje sie probe na obecnos$é azotu amoniakalne-
go, dokonujac nastepujgcych czynnosci:

1) do 1 g prébki w matej kolbie stozkowej dodaje sie
10 ml wody i 100 mg tlenku magnezu;

2) tlenek magnezu przylegajacy do $cianek kolby
sptukuje sie i zamyka sie kolbe korkiem, wktadajac
kawatek czerwonego zwilzonego papierka lakmu-
sowego pomiedzy korek a szyjke kolby;

3) zawartosé kolby doktadnie miesza sie i ogrzewa
w fazni wodnej do temperatury od 60 °C do 65 °C;

4) w przypadku gdy papierek lakmusowy zabarwi sie
na niebiesko w ciggu 15 minut, wskazuje to na
obecnos$é amoniaku i wowczas metoda nie moze
byé stosowana.

7. Réwnoczesnie z oznaczaniem zawartosci biatka
w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych
przeprowadza si¢ probe $lepa, uzywajac 0,5 g sacha-
rozy zamiast probki, korzystajac z tego samego apara-
tu, stosujac te same ilosci wszystkich odczynnikéw i te
sama procedure, opisang w ust. 8. Jesli miareczkowa-
nie w probie slepej przekroczy 0,5 ml 0,1 mol/l kwasu,
sprawdza sie odczynniki i oczyszcza sie je albo wymie-
nia.

8. W celu oznaczenia zawartosci biatka w kaze-
inach spozywczych i kazeinianach spozywczych doko-
nuje sie nastepujacych czynnosci:

1) od 0,3 g do 0,4 g probki do badan przygotowanej
do analizy laboratoryjnej, zwazonej z doktadnoscia
do 0,1 mg, przenosi sie do kolby Kjeldahla;

2) kilka kawatkéw twardej porcelanki albo kilka pere-
tek szklanych i okoto 10 g bezwodnego siarcza-
nu(VIl) potasu umieszcza sie w kolbie Kjeldahla;

3) dodaje sie 0,2 g siarczanu(VI) miedzi(ll) i przemy-
wa sie szyjke kolby Kjeldahla niewielka iloscig wo-
dy;

4) dodaje sie 20 ml stezonego kwasu siarkowego(VI);

5) zawartosé kolby Kjeldahla miesza sie i tagodnie
ogrzewa sie w aparacie do spalania az do ustgpie-
nia piany, a nastepnie utrzymuje sie w stanie wrze-
nia az do chwili uzyskania klarownego roztworu
0 zabarwieniu jasnozielononiebieskim;

6) zawartosé kolby Kjeldahla od czasu do czasu mie-
sza sie ruchem okreznym;
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7) utrzymuje sie wrzenie, regulujgc temperature tak,
aby para skraplata sie w srodku szyjki kolby Kjel-
dahla;

8) ogrzewanie kontynuuje sie przez 90 minut, unika-
jac miejscowego przegrzania;

9) zawartos$é kolby Kjeldahla schtadza sie do tempe-
ratury pokojowej;

10) ostroznie dodaje sie okoto 200 ml wody oraz kilka
kawatkéw swiezo wyprazonego pumeksu;

11) zawartosé kolby Kjeldahla miesza sie i ponownie
schtadza;

12) do kolby stozkowej przenosi sig¢ i miesza 50 ml roz-
tworu kwasu borowego i 4 krople mieszaniny
wskaznikow;

13) kolbe stozkowag ustawia sie pod chtodnica tak, aby
zakonczenie rurki odptywowej byto zanurzone
w roztworze kwasu borowego;

14) postugujac sie cylindrem pomiarowym, dodaje sie
do kolby Kjeldahla 80 ml roztworu wodorotlenku
sodu; podczas dokonywania tej czynnosci kolbe
Kjeldahla trzyma sie w pozycji nachylonej tak, aby
roztwor Sciekat po jej Sciance, tworzac warstwe na
dnie;

15) kolbe Kjeldahla niezwtocznie taczy sie z chtodnicag
za pomocg deflegmatora, obraca sie delikatnie ce-
lem wymieszania zawartosci i podgrzewa sie deli-
katnie, unikajac spienienia;

16) nastepnie destyluje sie tak, aby zebra¢ okoto
150 ml destylatu w ciggu 30 minut; temperatura
destylatu nie powinna przekraczac¢ 25 °C;

17) na okoto 2 minuty przed zakohczeniem destylacji
obniza sie kolbe stozkowg tak, aby koncéwka rurki
odptywowej nie pozostawata zanurzona w roztwo-
rze kwasu, po czym optukuje sie koncowke rurki
niewielka iloscig wody;

18) po zakonhczeniu ogrzewania rurke odptywowa
zdejmuje sie oraz optukuje sie jej scianki od we-
wnatrz i od zewnatrz niewielka iloscig wody, zbie-
rajac poptuczyny w kolbie stozkowej;

19) destylat miareczkuje sie w kolbie stozkowej przy
uzyciu biurety, stosujagc standardowy roztwor
kwasu chlorowodorowego.

9. Zawartos¢ biatka w prébce oblicza sie wedtug
Wzoru:

(Vi=V,) x Tx 14 x 100 x 6,38 _ 8,932 (V, - V,)x T
m x 1000 - m

gdzie:

V, — oznacza objeto$¢ stosowanego w oznaczaniu
standardowego roztworu kwasu chlorowodo-
rowego, w mililitrach,

V, — oznacza objgtosc stosowanego w probie slepej
standardowego roztworu kwasu chlorowodo-
rowego, w mililitrach,

T — oznacza stezenie standardowego roztworu
kwasu chlorowodorowego, w mol/l,
m — oznacza mase probki analitycznej, w gramach

— i wyraza sie jako utamek masowy w procentach,
z doktadnoscia do 0,1 %.

10. Powtarzalnos$¢ dla metody:

1) réznica pomiedzy wynikami dwdch oznaczanh prze-
prowadzonych réwnolegle albo w krotkich odste-
pach czasu na tej samej probce, przez tego same-
go analityka i w tych samych warunkach nie po-
winna przekraczac¢ 0,5 g biatka na 100 g produktu;

2) odstep czasu miedzy nastepujgcymi po sobie
oznaczaniami dla okreslenia powtarzalnosci nie
powinien przekraczaé 95 % czasu potrzebnego do
prawidtowego wykonania analizy laboratoryjnej.

11. Z analizy laboratoryjnej sporzadza sie protokét,
ktdry powinien zawierac:

1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w metodzie
lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szcze-
gotami kazdej okolicznosci, ktéra mogta wptynagé
na wyniki oznaczania;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfikowa-
nia probki.

12. Wynik zamieszczony w protokole analizy labo-
ratoryjnej jest wartoscig $rednig, uzyskang z dwodch
oznaczan spetniajgcych kryterium powtarzalnosci dla
tej metody.

IV.Metoda oznaczania zawartosci popiotu,
tacznie z P,05, w kazeinach podpuszcz-
kowych spozywczych

1. Metoda oznaczania zawartosci popiotu, tagcznie
z P,05, w kazeinach podpuszczkowych spozyweczych,
zwana dalej ,metoda”, polega na spopieleniu probki
analitycznej w temperaturze 825 °C + 25 °C do statej
masy i obliczeniu pozostatosci jako utamka maso-
wego w procentach.

2. Zawartosc popiotu, tacznie z P,Og, oznacza za-
wartos¢ popiotu oznaczong metoda.

3. W metodzie uzywa sie podstawowego sprzetu
laboratoryjnego oraz:

1) wagi analitycznej umozliwiajgcej wazenie z do-
ktadnosciag co najmniej do 0,1 mg;
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2) tygla krzemionkowego albo platynowego o $red-
nicy okoto 70 mm i wysokosci od 25 mm do
50 mm;

3) pieca elektrycznego z cyrkulacjg powietrza umozli-
wiajacego kontrole temperatury 825 °C = 25 °C;

4) eksykatora zawierajacego $wiezo aktywowany zel
krzemionkowy ze wskaznikiem zawartosci wody
albo rownorzedny srodek osuszajacy.

4. W celu oznaczenia zawartosci popiotu, tacznie
z P,0Og w kazeinach podpuszczkowych spozywczych
dokonuje sie nastepujacych czynnosci:

1) tygiel prazy sie w piecu elektrycznym w tempera-
turze 825 °C = 25 °C przez 30 minut;

2) tygiel nieco schtadza sie, umieszcza w eksykatorze
w temperaturze pokoju wagowego, a nastepnie
wazy sie z doktadnoscig do 0,1 mg;

3) okoto 3 g prébki do badah odwaza sie bezposred-
nio do tygla, z doktadnoscig do 0,1 mg;

4) tygiel z zawartoscig ogrzewa sie na matym ptomie-
niu, ptycie grzejnej albo w podczerwieni do czasu,
az probka analityczna zostanie catkowicie zweglo-
na, nie dopuszczajac do jej zapalenia;

5) tygiel przenosi sie do pieca elektrycznego o tempe-
raturze 825 °C = 25 °C i prazy sie przez co najmniej
godzine, az caty wegiel zniknie z tygla;

6) wstepnie schtodzony tygiel umieszcza sie w eksy-
katorze w temperaturze pokoju wagowego, a na-
stepnie wazy sie z doktadnoscig do 0,1 mg;

7) czynnos$c¢ prazenia tygla w piecu elektrycznym po-
wtarza sie przez 30 minut, schtadzajac i wazac do
czasu, az masa pozostanie niezmieniona w grani-
cach 1 mg lub zacznie wzrastag;

8) do obliczen przyjmuje sie najnizszg uzyskang ma-
se.

5. Zawartosc¢ popiotu w prébce, tacznie z P,Og, ob-
licza sie wedtug wzoru:

my = m,
— x 100
my
gdzie:
m, — oznacza maseg probki analitycznej, w gramach,

m, — oznacza mase tygla wraz z pozostatoscig, w gra-
mach,

m, — oznacza mase przygotowanego tygla, w gra-
mach

— i wyraza sie jako utamek masowy w procentach
z doktadnoscig do 0,01 %.

6. Powtarzalnos¢ dla metody:

1) réznica pomiedzy wynikami dwéch oznaczan
przeprowadzonych réwnolegle albo w krétkich
odstepach czasu na tej samej probce, przez tego
samego analityka i tych samych warunkach nie
powinna przekraczaé 0,15 g popiotu na 100 g pro-
duktu;

2) odstep czasu miedzy nastepujgcymi po sobie
oznaczaniami dla okreslenia powtarzalnosci nie
powinien przekraczaé 95 % czasu potrzebnego do
prawidtowego wykonania analizy laboratoryjnej.

7. Z analizy laboratoryjnej sporzadza sie protokot,
ktéry powinien zawieraé:

1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w metodzie
lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szcze-
gotami kazdej okolicznosci, ktéra mogta wptynagé
na wyniki oznaczania;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfikowa-
nia probki.

8. Wynik zamieszczony w protokole analizy labora-
toryjnej jest wartoscig $redniag, uzyskang z dwodch
oznaczan spetniajgcych kryterium powtarzalnosci dla
tej metody.

V.Metoda oznaczania kwasowos$ci mia-
reczkowej w kazeinach kwasowych spo-
zywczych

Kwasowos$¢ miareczkowa w kazeinach kwasowych
spozywczych oznacza sie zgodnie z metoda okreslong
w normie PN-A-86361-7:1999 Mleko i przetwory
mleczne — Kazeina kwasowa i kazeiniany; metody ba-
dan — Oznaczanie kwasowosci wolnej.

VI. Metoda oznaczania zawartos$ci popiotu,
tacznie z P,05, w kazeinach kwasowych
spozywczych

Zawartosc¢ popiotu, tacznie z P,O;, w kazeinach kwa-
sowych spozywczych oznacza sie zgodnie z metoda
okreslong w normie PN-A-86361-6:1999 Mleko i prze-
twory mleczne — Kazeina kwasowa i kazeiniany; meto-
dy badan — Oznaczanie zawartos$ci popiotu zwigzanego.

VIl. Metoda oznaczania pH w kazeinianach
spozywczych

pH w kazeinianach spozywczych oznacza sie zgod-
nie z metoda okreslong w normie PN-A-86361-9:1999
Mieko i przetwory mleczne — Kazeina kwasowa i ka-
zeiniany; metody badan — Oznaczanie pH.



