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ROZPORZADZENIE MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU wsi"
z dnia 14 kwietnia 2004 r.

w sprawie metod pobierania prébek suszu paszowego )| wykonywania badan parametrow jakosciowych

suszu?

Na podstawie art. 39 ustawy z dnia 19 grudnia wych suszu okresla sie¢ w zataczniku do rozporzadze-

2003 r. o organizacji rynkdw owocow i warzyw, rynku nia.
chmielu, rynku tytoniu oraz rynku suszu paszowego

(Dz. U. Nr 223, poz. 2221 oraz z 2004 r. Nr 42, poz. 386) § 2. Rozporzadzenie wchodzi w 2ycie z dniem uzy-
zarzadza sie, co nastepuje: skania przez Rzeczpospolita Polska cztonkostwa
w Unii Europejskie;j.

& 1. Metody pobierania prébek suszu paszo-
wego i wykonywania badan parametréw jakoscio-

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: W, Olejniczak

1) Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi kieruje dziatem administracji rzadowej — rynki rolne, na podstawie § 1 ust. 2 pkt 3 roz-
porzadzenia Prezesa Rady Ministrow z dnia 29 marca 2002 r. w sprawie szczegotowego zakresu dziatania Ministra Rolnic-

twa i Rozwoju Wsi (Dz. U. Nr 32, poz. 305).
2 Przepisy niniejszego rozporzadzenia wdrazajg postanowienia:

— dyrektywy nr 76/371/EWG z dnia 1 marca 1976 r. ustanawiajgcej wspolnotowe metody pobierania prébek i dokonywa-
nia analizy do celow urzedowej kontroli pasz (Dz. Urz. WE L 102, z 15.04.1976),
— dyrektywy nr 71/393/EWG z dnia 18 listopada 1971 r. ustanawiajacej wspolnotowe metody analiz do celow urzedowej

kontroli pasz (Dz. Urz. WE L 279 z 20.12.1971),

— dyrektywy nr 93/28/EWG z dnia 4 czerwca 1993 r. zmieniajgcej zatacznik | do trzeciej dyrektywy 72/199/EWG ustalajg-
cej wspolnotowe metody analiz do celéw urzedowej kontroli pasz. Zatacznik | — Oznaczanie zawartosci biatka suro-

wego (Dz. Urz. WE L 179, z 22.07.1993).

Dane dotyczace ogtoszenia aktow prawa Unii Europejskiej, zamieszczone w niniejszym rozporzgdzeniu, z dniem uzyska-
nia przez Rzeczpospolita Polska cztonkostwa w Unii Europejskiej dotycza ogtoszenia tych aktéw w Dzienniku Urzedowym

Unii Europejskiej — wydanie specjalne.

Zatacznik do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju
Wsi z dnia 14 kwietnia 2004 r. {poz. 628)

METODY POBIERANIA PROBEK SUSZU PASZOWEGO | WYKONYWANIA BADAN PARAMETROW
JAKOSCIOWYCH SUSZU

. Metody pobierania prébek suszu paszowego B. Pobieranie prébek suszu paszowego.

A. Sprzet do pobierania probek suszu paszowego.

1. Sprzet do pobierania probek suszu paszowego
powinien by¢ wykonany z materiatow, ktdre nie
powoduja zanieczyszczenia badanej partii su-
sSzUu paszowego.

2. Sprzet, o ktéorym mowa w ust. 1, stanowi:
1) waga o doktadnosci wazenia do 0,01 g;

2) szufla o ptaskim spodzie z pionowymi boka-
mi;

3) prébnik z otwieranymi okienkami lub prze-
grodami, ktérego wymiary sa dostosowane
do rodzaju badanej partii suszu paszowego;

4) urzadzenie do rozdzielania probek na réwne
czesci, takie jak rozdzielacz stozkowy lub roz-
dzielacz wieloszczelinowy z uktadem sortuja-
cym, wykorzystywane do przygotowywania
prébek laBoratoryjnych.

1. Sposoéb pobierania prébek:

1) probki pierwotne suszu paszowego pobiera
sie:

a) z jednej partii suszu paszowego lub jej cze-
$ci, jednorodnej jakosciowo pod wzgle-
dem sktadu gatunkowego, wilgotnosci
i zawartosci biatka surowego, przy czym
masa partii lub jej czesci nie moze byé
wigksza niz 110 t,

b) z kilku partii suszu paszowego o tgcznej
masie nie wigkszej niz 110 t, uzyskanych
z kilku partii zielonki, jednorodnych pod
wzgledem sktadu gatunkowego, wilgotno-
$ci i zawartos$ci biatka surowego,

¢} w taki sposéb, aby nie ulegty zmianom iub
Zanieczyszczeniu;

2) prébki pierwotne suszu paszowego pobiera
sie rGwnomiernie z catej partii suszu paszo-
wego, przy zachowaniu jednakowej masy
tych prébek;
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3) préobki pierwotne suszu paszowego wystepu-
jacego luzem, takiego jak maczka i granulat,
pobiera sie:

a) z badanej partii suszu paszowego 0 masie
do 2,5 t— co najmniej 7 probek, przy czym
masa jednej prébki wynosi nie mniej niz
100 g,

b) z badanej partii suszu paszowego o masie
wigkszej niz 2,5 t — nie wigcej niz 40 pro-
bek, przy czym masa jednej probki wynosi
nie mniej niz 100 g

— i oblicza wedtug wzoru:

X = (20 - N2, gdzie:

X — oznacza liczbe pobranych prébek su-
SZU paszowego,

T— oznacza mase badanej partii suszu
paszowego w tonach;

4) prébki pierwotne suszu paszowego znajdujg-
cego sie w opakowaniach takich jak worki,
bele pobiera sig:

a) w przypadku liczby opakowan od 1 do 4 —
z kazdego opakowania prébke o masie nie
mniejszej niz 100 g,

b) w przypadku liczby opakowan od 5 do 16
— losowo 4 prébki o masie nie mniejszej
niz 100 g kazda,

c) w przypadku liczby opakowan wigkszej niz
16 — losowo liczhe probek nie wigkszg niz
20, o masie nie mniejszej niz 100 g kazda

— i oblicza wedtug wzoru:
X = (L)', gdzie:

X — oznacza liczbe pobranych probek su-
$Zu paszowego,

L — oznacza liczbe opakowan suszu pa-
szowego;

5)z probek pierwotnych, o ktdrych mowa
w pkt 3 i 4, po ich pofaczeniu i dokladnym
zmieszaniu, uzyskuje sie probke ogdlng suszu
paszowego o masie nie mniejszej niz 4 kg;

6) z probki ogdinej suszu paszowego, po jej zre-
dukowaniu za pomocg mechanicznego roz-
dzielacza lub metoda kwadratow, uzyskuje
sig trzy prébki laboratoryjne o masie nie
mniejszej niz 500 g;

7) prébki laboratoryjne, niezwtocznie po ich
przygotowaniu, umieszcza sig w szczelnych,
oznakowanych i opieczetowanych pojemni-
kach lub workach foliowych;

8) pojemniki lub worki foliowe, z prébkami la-
boratoryjnymi przechowuje sie w warunkach
uniemozliwiajacych ich uszkodzenie, w miej-
scach suchych, chtodnych i zaciemnionych.

Il. Badanie parametrow jakosciowych
suszu paszowego

A. Badanie suszu paszowego na zawartos¢ biatka su-
rowego metoda Kjeldahla.

1. Zakres i spos6b oznaczania zawartosci biatka

surowego w suszu paszowym:

1) zawartos$¢ biatka surowego w badanej partii
suszu paszowego oOznacza sig na podstawie
zawartosci azotu w tej partii;

2) probke suszu paszowego mineralizuje sig
kwasem siarkowym(VI) w obecnosci kataliza-
tora, a nastepnie alkalizuje sig¢ produkty reak-
cji wodorotlenkiem sodu;

3) powstaly amoniak oddestylowuje sie do zna-
nej ilosci roztworu kwasu siarkowego(VI);

4) nadmiar kwasu siarkowego{VI} miareczkuje
sig roztworem wodorotlenku sodu;

5) do oznaczania mozna stosowac prosty sprzet
laboratoryjny, urzadzenia poétautomatyczne
lub catkowicie zautomatyzowane.

. Odczynniki uzywane przy wykonywaniu bada-

nia:
1) siarczan(VI) potasu;

2) katalizator w postaci tlenku miedzi(ll) (CuO)
lub pentahydratu siarczanu(VI) miedzi(ll)
{CuSO, x 5 H,0);

3) cynk granulowany;

4) kwas siarkowy(VI) o gestosci p,q (H,S0,) =
1,84 g/mi;

5) kwas siarkowy(VIl} o stezeniu ¢ (1/2 HZSO4) =
0,5 mol/l; ‘

6) kwas siarkowy(VI) o stezeniu ¢ (1/2 H,S0,) =
0,1 mol/l; :

7} czerwiert metylowa — 300 mg czerwieni me-
tylowej rozpuszcza sie w 100 ml: etanolu
(95—96) % (V/V);

8) wodorotlenek sodu, moze byé techniczny,
roztwor o stezeniu 40 g w 100 mi wody;

9) wodorotlenek sodu — roztwér o steieniu
¢ (NaOH) = 0,25 mol/l;
10) wodorotlenek sodu — roztwdr o stezeniu

¢ (NaOH) = 0,1 mol/;

11) pumeks granulowany, przemywany kwasem
chlorowodorowym i prazony;

12) acetanilid {temperatura topnienia — 114 °C,
zawartos$é azotu (N) — 10,36 %);

13) sacharoza (bez zawartosci azotu).

3. Mineralizacja:

1) odwaza sie dwie probki analityczne suszu pa-
szowego o masie 1 g kazda, z doktadnoscia
do 0,001 g i przenosi je do kolb aparatéw do
mineralizacji;

2) do kazdej prébki analitycznej dodaje sig 15 g
siarczanu(VI) potasu, odpowiednig ilo$¢ kata-
lizatora, tj. od 0,3 g do 0,4 g tlenku miedzi(ll)
lub od 0,9 g do 1,2 g pentahydratu siarcza-
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nu(Vl) miedzi{ll), 256 ml kwasu siarkowego
(pyo = 1,84 g/ml) i kilka granul pumeksu, a na-
stepnie miesza sig;

3) kolby poczatkowo ogrzewa sig¢ ostroznie,
mieszajac od czasu do czasu, az do zweglenia
suszu paszowego i zaniku piany, a nastepnie
zwigksza sie intensywnos¢ ogrzewania, az do
trwatego wrzenia roztworu; ogrzewanie jest
wiasciwe, jezeli wrzacy kwas kondensuje sie
na $éciankach kolb; nalezy zapobiegaé¢ miej-
scowemu przegrzewaniu materiatu i przyle-
pianiu czastek organicznych do wewnetrznej
powierzchni kolb;

4) po uzyskaniu klarownej cieczy o jasnym, zie-
iononiebieskim zabarwieniu, kolby z ciecza
ogrzewa sie przez dwie godziny, a nastepnie
pozostawia je do schtodzenia;

5) jezeli zastosowane urzadzenie wymaga prze-
niesienia roztwordw po mineralizacji do kolb
destylacyjnych, czynnos¢ te wykonuje sig bez
zadnych strat; jezeli kolby aparatéw destyla-
cyjnych nie sa wyposazone we wkraplacz,
dodaje sie wodorotlenek sodu i natychmiast
przytgcza kolby do chtodnic, powodujac po-
wolne sptywanie cieczy po $cianach;

6) jezeli roztwor po mineralizacji krystalizuje sig,
w oznaczaniu stosuje sie wigksze ilosci kwasu
siarkowego (p,, = 1,84 g/ml), niz podano
w pkt 2.

4. Destylacja:

1) do kolb, w ktérych przeprowadzono minerali-
zacje, dodaje sie ostroznie wode destylowa-
na w ilosci wystarczajagcej do catkowitego
rozpuszczenia siarczanéw; kolby pozostawia
sie do ostudzenia, a nastepnie dodaje po kil-
ka granulek cynku;

2) do odbieralnika aparatéw destylacyjnych od-
mierza sig pipeta po 25 ml kwasu siarkowe-
go(Vl) o stezeniu ¢ (1/2 H,SO,) = 0,5 mol/l al-
bo o stezeniu ¢ (1/2 H,S0,) = 0,1 mol/l, zalez-
nie od przewidywanej zawartosci azotu i do-
daje sie po kilka kropel czerwieni metylowej;

3) kazda z kolb taczy sie z chtodnicami aparatéw
destylacyjnych w taki sposdb, aby koniec
kazdej z chtodnic byt zanurzony w cieczy
znajdujgcej sie w odbieralniku do gtebokosci
co najmniej 1 cm;

4) do kazdej kolby destylacyjnej odmierza sig
ostroznie 100 mi roztworu wodorotlenku so-
du o stezeniu 40 g/100 ml, nie dopuszczajac
do strat amoniaku; nastepnie kolby ogrzewa
sie az do catkowitego oddestylowania amo-
niaku;

5) w przypadku analizy produktéw o matej za-
wartosci azotu, zmniejsza sig objetosé kwasu
siarkowedbo o stezeniu c¢(1/2 H,S0,) =01 mol/l,

dodawanego do kolb odbieralnikéw, do
10 ml lub 15 m! i dopetnia sie woda do obje-
tosci 25 ml.

. Miareczkowanie:

nadmiar kwasu siarkowego(VI) w kolbach od-
bieralnikow miareczkuje sig roztworem wodo-
rotlenku sodu o stezeniu ¢ (NaOH) = 0,25 mol/l
albo o stezeniu ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l, w zalezno-
$ci od stezenia zastosowanego kwasu siarkowe-
go(Vl), az do uzyskania punktu koficowego, kté-
rym jest zmiana barwy z fioletowej na zielona.

. Wykonanie préby $lepe;j:

w celu potwierdzenia, ze zastosowane odczyn-
niki nie zawieraja azotu, wykonuje sig probe $le-
pa, stosujgc metody badan wiasciwe dia mine-
ralizacji, destylacji i miareczkowania, z tym ze
do badania uzywa sie zamiast probki analitycz-
nej suszu paszowego 1 g sacharozy.

. Obliczanie wynikow:

zawartosé biatka surowego oblicza sig¢ w pro-
centach wedtug wzoru:

X=(Vy-V;)-¢-0,014 -100 - 6,25/m, gdzie:

V, — oznacza objgtos¢ NaOH zuzytego do mia-
reczkowania préby slepej w mi,

V, — oznacza objetos¢ NaOH zuzytego do mia-
reczkowania prébki analitycznej w mi,

¢ — oznacza stezenie roztworu wodorotlenku
sodu w molach na litr,

m — oznacza mase probki analitycznej w gra-
mach.

. Sprawdzanie oznaczania zawartosci biatka w su-

SZU paszowym:

1) réznica miedzy wynikami dwodch réwnole-
gtych oznaczen, wykonanych na tej samej
probce suszu paszowego, nie powinna prze-
kraczaé: '

a) 0,2 % wartosci bezwzglednej dla zawarto-
sci biatka surowego mniejszej niz 20 %
w badanej partii suszu paszowego,

b) 1,0 % wzgledem wyzszego wyniku, dla za-

wartosci biatka surowego od 20 % do 40 %
w badanej partii suszu paszowego,

¢) 0,4 % wartosci bezwzglednej dla zawarto-
sci biatka surowego wigkszej niz 40 %
w badanej partii suszu paszowego;

2

~—

w celu sprawdzenia doktadnosci oznaczania
stosuje sie badania acetanilidu o masie od
1,6 do 2,0 g w obecnosci 1 g sacharozy, opi-
sane w ust. 3—7, przy czym 1 g acetanilidu
odpowiada 14,80 mi kwasu siarkowego(V1)
o stezeniu ¢ (1/2 H,S0,) = 0,5 mol/l; stopien
odzysku powinien wynosi¢ co najmniej 99 %.
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B. Oznaczanie wilgotnosci suszu paszowego. 4) przy przeprowadzaniu suszenia z podsusza-
niem, ktére stosuje sig w przypadku wyzszej
wilgotnosci suszu i trudnosci w jego rozdrab-
nianiu, prébke materiatu poddaje sie wstepne-

mu suszeniu w nastepujgcy sposéb:

Wilgotnasé suszu paszowego okresla sie¢ w naste-
pujacy sposob:

1) badanie wykonuje sie niezwlocznie po pobraniu

probki albo po otwarciu opakowania z prébka,
w co najmniej dwdch powtdrzeniach, przy za-
stosowaniu nastepujacej aparatury i sprzetu la-
boratoryjnego:

a) rozdrabniacza wykonanego z materiatu nie-
absorbujgcego wilgoci, tatwego w czyszcze-
niu, umozliwiajacego szybkie rozdrobnienie
prébki bez nadmiernego rozgrzewania
i w miarg mozliwosci zapobiegajgcego kon-
taktowi z powietrzem, takiego jak rozdrab-
niacz mtotkowy chtodzony woda, rozdrab-
niacz sktadany stozkowy, rozdrabniacz wol-
noobrotowy,

b) wagi analitycznej o doktadnosci do 0,5 mg,

¢) suchych pojemnikéw z niekorodujacego me-
talu lub szkta, z przykrywkami, o powierzchni
umozliwiajacej roziozenie probki w ilosci
0,3 g/cm?,

d) suszarki elektrycznej odpowiednio wentylo-
wanej, z mozliwoscig ustawienia temperatu-

ry z doktadnoscig do +1 °C i jej szybkiej regu-

lacji,

e) eksykatora wyposazonego w ptytke z perfo-
rowanego metalu lub porcelanowa, zawiera-
jacego efektywny czynnik suszacy;

2) z probki laboratoryjnej pobiera sig co najmniej

50 g suszu, rozdrabnia i dzieli, jesli to konieczne,
w sposob, ktéry zapobiegnie zmianom wiigot-
nosci;

3) przy przeprowadzaniu suszenia:

a) suche pojemniki z niekorodujgcego metalu
lub szkia, z przykrywkami, wazy sig¢ z doktad-
noscig do 0,5 mg,

b) do pojemnikéw odwaza sie okoto 5 g prébki,
z doktadnoscia do 1 mg, réwnomiernie ja
rozktadajac,

c¢) pojemnik i przykrywke obok niego umieszcza
sie w suszarce podgrzanej do temperatury
103 °C i niezwlocznie zamyka sie ja, aby zapo-
biec spadkowi temperatury,

d) probke suszy sie przez 4 godziny, rozpoczy-
najac liczenie czasu od chwili, gdy tempera-
tura w suszarce osiggnie ponownie 103 °C,

e) pojemnik zamyka sie pokrywka i wyjmuje
z suszarki, pozostawiajac go przez 30—45 mi-
nut w eksykatorze w celu schifodzenia, a na-
stepnie wazy sig¢ go z doktadnoscig do 1 mg;
wyniki pomiaréw wilgotnosci z dwoch po-
wtdrzen nie moga sie rézni¢ o wiecej niz
0.1 %;

a) z nierozdrobnionej probki pobiera sie dwie
czeéci materiatu o masie od 200 do 300 g,
odwaza z doktadnosciag do 10 mg do odpo-
wiednich pojemnikéw, takich jak plytka alu-
miniowa o wymiarach 20 x 12 ¢cm z 0,5 cm
obrzezem albo plytka szklana; oznaczanie
wilgotnosci tych czesci wykonuje sie réwno-
legle,

b} odwazniki z pojemnikami podsusza sig w su-
szarce, w temperaturze od 60 do 70 °C, do
czasu az wilgotnosé pobranych czesci mate-
riatu zostanie zredukowana do 8—12 %,

c¢) pojemniki z probkami wyjmuje sie z suszarki,
schtadza w ciggu 1 godziny i wazy z doktad-
nosciag do 10 mg,

d) prébki rozdrabnia sie niezwtocznie po ich
podsuszeniu; z podsuszonej probki pobiera
sig dwie probki o masie okoto 5 g kazda, kté-
re nastepnie poddaje sig suszeniu w sposob
opisany w pkt 3;

5) przy ustalaniu wynikow:

a) wilgotno$é suszu paszowego wyraza sie
w procentach, ‘

b) wilgotno$é suszu paszowego oblicza sie we-
dtug wzoru:

X = (E - m) 100/E, gdzie:

E — oznacza poczatkowa mase probki w gra-
mach,

m - oznacza mase wysuszonej probki
w gramach

— w przypadku suszenia bez podsuszania,

¢) wilgotnosé suszu paszowego oblicza sie we-
dtug wzoru:

X =[M - m) MM + E - M] (100/E) =
100 (1 - Mm/EM’), gdzie:

E —oznacza poczatkowg mase probki
w gramach,

M — oznacza mase prébki w gramach, uzy-
skana po podsuszeniu,

M’ — oznacza prébke o masie okoto 5 g,

m —oznacza mase wysuszonej probki
w gramach

— w przypadku suszenia z podsuszaniem;

6) rdznica miedzy wynikami dwadch réwnolegtych

oznaczen wilgotnosci tej samej prébki nie po-
winna byé wieksza niz 0,2 %.



