DZIENNIK USTAW

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ

Warszawa, dnia 16 listopada 2023 r.
Poz. 2489

OBWIESZCZENIE
MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU WSI

z dnia 7 listopada 2023 r.
w sprawie ogloszenia jednolitego tekstu rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi
W sprawie szczegélowych wymagan w zakresie jako$ci handlowej oraz metod analiz kazein spozywczych

i kazeinianéw spozywczych

1. Na podstawie art. 16 ust. 3 ustawy z dnia 20 lipca 2000 r. 0 ogtaszaniu aktow normatywnych i niektorych innych

aktow prawnych (Dz. U. z 2019 r. poz. 1461) oglasza si¢ w zatgczniku do niniejszego obwieszczenia jednolity tekst rozpo-
rzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 29 lipca 2004 r. w sprawie szczegdtowych wymagan w zakresie jako$ci
handlowej oraz metod analiz kazein spozywczych i kazeinianéw spozywczych (Dz. U. poz. 1863), z uwzglgdnieniem zmian
wprowadzonych:

1)

2)

1)

rozporzadzeniem Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 18 sierpnia 2009 r. zmieniajagcym rozporzadzenie w Spra-
wie szczegotowych wymagan w zakresie jako$ci handlowej oraz metod analiz kazein spozywczych i kazeinianow spo-
zywczych (Dz. U. poz. 1162);

rozporzadzeniem Ministra Rolnictwa i Rozwoju WSsi z dnia 8 listopada 2016 r. zmieniajacym rozporzadzenie w spra-
wie szczegotowych wymagan w zakresie jakosci handlowej oraz metod analiz kazein spozywczych i kazeiniandw spo-
zywczych (Dz. U. poz. 1856).

2. Podany w zataczniku do niniejszego obwieszczenia tekst jednolity rozporzadzenia nie obejmuje:

odnos$nika nr 2 oraz § 2 rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 18 sierpnia 2009 r. zmieniajacego
rozporzadzenie w sprawie szczegotowych wymagan w zakresie jako$ci handlowej oraz metod analiz kazein spozyw-
czych i kazeinianéw spozywczych (Dz. U. poz. 1162), ktore stanowia:

.2 Przepisy niniejszego rozporzadzenia:

1) wdrazajg postanowienia:

a) dyrektywy Komisji 85/503/EWG z dnia 25 pazdziernika 1985 r. w sprawie metod analizy kazein i kaze-
iniandw przeznaczonych do spozycia przez ludzi (Dz. Urz. WE L 308 z 20.11.1985, str. 12; Dz. Urz. UE
Polskie wydanie specjalne, rozdz. 13, t. 8, str. 62),

b) dyrektywy Rady 83/417/EWG z dnia 25 lipca 1983 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw Czton-
kowskich odnoszacych si¢ do niektorych biatek mleka (kazein i kazeinianéw) przeznaczonych do spo-
zycia przez ludzi (Dz. Urz. WE L 237 z 26.08.1983, str. 25, z p6zn. zm.; Dz. Urz. UE Polskie wydanie
specjalne, rozdz. 13, t. 7, str. 99, z p6zn. zm.);

2) wykonuja postanowienia rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 1332/2008 z dnia
16 grudnia 2008 r. w sprawie enzymoOw spozywczych, zmieniajgcego dyrektywe Rady 83/417/EWG, rozpo-
rzadzenie Rady (WE) nr 1493/1999, dyrektywe 2000/13/WE, dyrektywe Rady 2001/112/WE oraz rozporza-
dzenie (WE) nr 258/97 (Dz. Urz. UE L 354 z 31.12.2008, str. 7).”

,»§ 2. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywie 14 dni od dnia ogloszenia.”;
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2)

odnosnika nr 2 oraz § 2 rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju WSsi z dnia 8 listopada 2016 r. zmieniajacego
rozporzadzenie w sprawie szczegotowych wymagan w zakresie jakosci handlowej oraz metod analiz kazein spozyw-
czych i kazeinianow spozywczych (Dz. U. poz. 1856), ktore stanowia:

2)

1)

2)

»~  Niniejsze rozporzadzenie:

wdraza:

a)

b)

pierwsza dyrektywe Komisji 85/503/EWG z dnia 25 pazdziernika 1985 r. w sprawie metod analizy ka-
zein i kazeinianéw przeznaczonych do spozycia przez ludzi (Dz. Urz. WE L 308 z 20.11.1985, str. 12;
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 13, t. 8, str. 62),

dyrektywe Parlamentu Europejskiego i Rady (UE) 2015/2203 z dnia 25 listopada 2015 r. w sprawie zbli-
zenia ustawodawstw panstw cztonkowskich odnoszacych si¢ do kazein i kazeinianow przeznaczonych
do spozycia przez ludzi oraz uchylajaca dyrektywe Rady 83/417/EWG (Dz. Urz. UE L 314 z 01.12.2015,
str. 1);

shuzy stosowaniu:

a)

b)

rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 1332/2008 z dnia 16 grudnia 2008 r. w spra-
wie enzymow spozywczych, zmieniajacego dyrektywe Rady 83/417/EWG, rozporzadzenie Rady (WE)
nr 1493/1999, dyrektywe 2000/13/WE, dyrektywe Rady 2001/112/WE oraz rozporzadzenie (WE)
nr 258/97 (Dz. Urz. UE L 354 z 31.12.2008, str. 7, z p6zn. zm.),

rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 1333/2008 z dnia 16 grudnia 2008 r. w spra-
wie dodatkow do zywnosci (Dz. Urz. UE L 354 z 31.12.2008, str. 16, z p6zn. zm.).”

,»§ 2. Rozporzadzenie wchodzi w zycie z dniem 22 grudnia 2016 r.”.

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: R. Telus
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Zalacznik do obwieszczenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wi
z dnia 7 listopada 2023 r. (Dz. U. poz. 2489)

ROZPORZADZENIE
MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU WSIY

z dnia 29 lipca 2004 r.

w sprawie szczegélowych wymagan w zakresie jakoSci handlowej oraz metod analiz kazein spozywczych
: s . [
i kazeinianéw spozywezych? )

Na podstawie art. 15 pkt 2 i art. 34 pkt 2 ustawy z dnia 21 grudnia 2000 r. 0 jako$ci handlowej artykutow rolno-spo-
zywcezych (Dz. U. z 2023 r. poz. 1980) zarzadza sig, co nastepuje:

§ 1. 1. Szczegolowe wymagania w zakresie jakosci handlowej kazein spozywczych i kazeiniandéw spozywczych sa
okres$lone w zataczniku nr 1 do rozporzadzenia.

2. Metody analiz kazein spozywczych i kazeinianow spozywczych sa okreslone w zalaczniku nr 2 do rozporzadzenia.
§ 2. (uchylony).®

§ 3. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywie 14 dni od dnia ogloszenia®.

D Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi kieruje dzialem administracji rzadowej — rynki rolne, na podstawie § 1 ust. 2 pkt 3 rozporzadzenia
Prezesa Rady Ministrow z dnia 15 kwietnia 2023 r. w sprawie szczegotowego zakresu dziatania Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wi
(Dz. U. poz. 716).

) Odnoénik nr 2 w brzmieniu ustalonym przez § 1 pkt 1 rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 8 listopada 2016 r.
zmieniajacego rozporzadzenie w sprawie szczegdlowych wymagan w zakresie jakosci handlowej oraz metod analiz kazein spozyw-
czych i kazeinianéw spozywczych (Dz. U. poz. 1856), ktore weszto w zycie z dniem 22 grudnia 2016 r.

Niniejsze rozporzadzenie:

1) wdraza:

a) pierwsza dyrektywe Komisji 85/503/EWG z dnia 25 pazdziernika 1985 r. w sprawie metod analizy kazein i kazeinianéw prze-
znaczonych do spozycia przez ludzi (Dz. Urz. WE L 308 z 20.11.1985, str. 12; Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 13,
t. 8, str. 62),

b) dyrektywe Parlamentu Europejskiego i Rady (UE) 2015/2203 z dnia 25 listopada 2015 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw
panstw cztonkowskich odnoszacych si¢ do kazein i kazeinianéw przeznaczonych do spozycia przez ludzi oraz uchylajaca
dyrektywe Rady 83/417/EWG (Dz. Urz. UE L 314 7 01.12.2015, str. 1);

2) shuzy stosowaniu:

a) rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 1332/2008 z dnia 16 grudnia 2008 r. w sprawie enzymow spozyw-
czych, zmieniajacego dyrektywe Rady 83/417/EWG, rozporzadzenie Rady (WE) nr 1493/1999, dyrektywe 2000/13/WE,
dyrektywe Rady 2001/112/WE oraz rozporzadzenie (WE) nr 258/97 (Dz. Urz. UE L 354 z 31.12.2008, str. 7, z p6zn. zm.),

b) rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 1333/2008 z dnia 16 grudnia 2008 r. w sprawie dodatkéw do zyw-
nosci (Dz. Urz. UE L 354 z 31.12.2008, str. 16, z p6zn. zm.).

3 Przez § 1 pkt 2 rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 8 listopada 2016 r. zmieniajacego rozporzadzenie w sprawie
szczegOtowych wymagan w zakresie jako$ci handlowej oraz metod analiz kazein spozywczych i kazeinianéw spozywczych (Dz. U.
poz. 1856), ktore weszto w zycie z dniem 22 grudnia 2016 r.

4 Rozporzadzenie zostato ogloszone w dniu 18 sierpnia 2004 .

2)
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Zalaczniki do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju WSsi
z dnia 29 lipca 2004 r. (Dz. U. z 2023 r. poz. 2489)

Zalgcznik nr 19

SZCZEGOLOWE WYMAGANIA W ZAKRESIE JAKOSCI HANDLOWEJ KAZEIN SPOZYWCZYCH
| KAZEINIANOW SPOZYWCZYCH

1. Kazeina kwasowa spozywcza jest przetworem mlecznym otrzymywanym w drodze oddzielenia, ptukania i suszenia

wytraconego kwasem koagulatu odtluszczonego mleka lub innych przetworéw otrzymanych z mleka.

1)
2)
3)
4)
5)
6)
7
8)
9)
10)

11)
12)
13)

2. Kazeina kwasowa spozywcza powinna spelnia¢ nastepujace szczegdélowe wymagania w zakresie jakosci handlowej:
zawarto$¢ wody — nie wiecej niz 12% (m/m);

zawarto$¢ biatek mleka w suchej masie — nie mniej niz 90% (m/m), w tym nie mniej niz 95% (m/m) kazeiny;
zawarto$¢ thuszezu mlecznego — nie wigcej niz 2% (m/m);

kwasowo$¢ miareczkowa — nie wiecej niz 0,27 ml roztworu wodorotlenku sodu (0,1 N) na gram;

zawartos¢ popiolu, tacznie z P,Os — nie wigeej niz 2,5% (m/m);

zawarto$¢ laktozy bezwodnej — nie wigcej niz 1% (m/m);

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

zawarto$¢ otowiu — nie wigcej niz 0,75 mg/kg;

ciata obce, w tym czgstki drewna, metalu, sierci lub cze$ci owadow — hieobecne w 25 g;

substancje pomocnicze w przetworstwie, kultury bakterii i dozwolone sktadniki:

a) kwasy: mlekowy, chlorowodorowy, siarkowy, cytrynowy, octowy, ortofosforowy,

b) kultury bakterii wytwarzajace kwas mlekowy,

c) serwatka;

nieobecne obce zapachy;

barwa biata do kremowej;

nieobecne grudki, ktore nie ulegaja rozsypaniu przy lekkim nacisku.

3. Kazeina podpuszczkowa spozywcza jest przetworem mlecznym otrzymywanym w drodze oddzielenia, plukania

i suszenia koagulatu odttuszczonego mleka lub innych przetworoéw otrzymanych z mleka, ktory to koagulat otrzymuje sie
w wyniku dziatania podpuszczki lub innych enzyméw koagulujacych.

4. Kazeina podpuszczkowa spozywcza powinna spelniaé nastepujace szczegdlowe wymagania w zakresie jakosci han-

dlowej:

1) zawarto$¢ wody — nie wigcej niz 12% (m/m);

2) zawarto$¢ biatek mleka w suchej masie — nie mniej niz 84% (m/m), w tym nie mniej niz 95% (m/m) kazeiny;
3) zawarto$¢ thuszczu mlecznego — nie wiecej niz 2% (m/m);

4)  zawarto$¢ popiotu, tacznie z P,Os— nie mniej niz 7,5% (m/m);

5) zawarto$¢ laktozy bezwodnej — nie wigcej niz 1% (m/m);

6) zawarto$¢ osadu (czastek przypalonych) — nie wiecej niz 15 mg w 25 g;

7)  zawarto$¢ otowiu — nie wiecej niz 0,75 mg/kg;

8) ciata obce, w tym czastki drewna, metalu, sieréci lub cze$ci owaddéw — niecbecne w 25 g;

5)

W brzmieniu ustalonym przez § 1 pkt 3 rozporzadzenia, o ktorym mowa w odno$niku 3.
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9

10)
11)
12)

ren

1
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)
9)

10)
11)
12)
13)

substancje pomocnicze w przetworstwie:
a) podpuszczka,
b) inne enzymy koagulujace mleko

— spetniajgce wymagania okreslone w rozporzadzeniu Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 1332/2008 z dnia
16 grudnia 2008 r. w sprawie enzymow spozywczych, zmieniajacym dyrektywe Rady 83/417/EWG, rozporzadzenie
Rady (WE) nr 1493/1999, dyrektywe 2000/13/WE, dyrektywe¢ Rady 2001/112/WE oraz rozporzadzenie (WE)
nr 258/97 (Dz. Urz. UE L 354 z 31.12.2008, str. 7, z p6zn. zm.%);

nieobecne obce zapachy;
barwa biata do kremowej;

nieobecne grudki, ktore nie ulegaja rozsypaniu przy lekkim nacisku.

5. Kazeiniany spozywcze sg przetworami mlecznymi otrzymywanymi w drodze poddania kazeiny spozywczej lub zia-
koagulatu kazeiny spozywczej dziataniu czynnikdéw neutralizujacych, po ktérym nastgpuje suszenie.

6. Kazeiniany spozywcze powinny spetniac¢ nastgpujace szczegdlowe wymagania w zakresie jakosci handlowe;j:
zawarto$¢ wody — nie wigcej niz 8% (m/m);

zawarto$¢ biatek mleka w suchej masie — nie mniej niz 88% (m/m), w tym nie mniej niz 95% (m/m) kazeiny;
zawartos$¢ thuszczu mlecznego — nie wigcej niz 2% (m/m);

zawarto$¢ laktozy bezwodnej — nie wigcej niz 1% (m/m);

warto$¢ pH — od 6,0 do 8,0;

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

zawarto$¢ otowiu — nie wigcej niz 0,75 mg/kg;

ciata obce, w tym czgstki drewna, metalu, sierci lub cze$ci owaddow — nieobecne w 25 g;

dodatki do zywnosci (fakultatywne czynniki neutralizujgce i czynniki buforujace): wodorotlenki, weglany, fosforany
lub cytryniany sodu, potasu, wapnia, amonu lub magnezu;

dopuszczalne bardzo stabe obce posmaki i zapachy;
barwa biata do kremowej;
nieobecne grudki, ktore nie ulegaja rozsypaniu przy lekkim nacisku;

prawie calkowita rozpuszczalno$¢ w wodzie destylowanej, z wyjatkiem kazeinianu wapnia.

6)

Zmiana wymienionego rozporzadzenia zostata ogtoszona w Dz. Urz. UE L 313 7 13.11.2012, str. 9.
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Zalacznik nr 2

METODY ANALIZ KAZEIN SPOZYWCZYCH I KAZEINIANOW SPOZYWCZYCH

I. Postanowienia ogdlne
1. Sprzgt

Do przygotowania probki do analizy laboratoryjnej kazein spozywczych i kazeinianéw spozywczych uzywa si¢ pod-
stawowego sprzetu laboratoryjnego oraz:

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

2) sita do badan o $rednicy 200 mm, wykonanego z siatki drucianej o nominalnym wymiarze oczek 500 pm, wyposazonego
w wieczko i odbieralnik; tolerancje dla oczek oraz dopuszczalne srednice drutu podane sa w normie PN-1SO 3310-1:2000
Sita kontrolne. Wymagania techniczne i badanie. Sita kontrolne z tkaniny z drutu;

3) milynka, jezeli konieczne jest zmielenie probki laboratoryjnej; nie stosuje si¢ mtynka mtotkowego, aby nie dopusci¢ do
nadmiernego przegrzania i utraty albo absorpcji wody.

2. Przygotowanie probki do analizy laboratoryjne;j:
1) masa probki przekazanej do analizy laboratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 200 g;

2) wystepujace w probee roznego rodzaju grudki doktadnie rozkrusza si¢ i miesza przez wielokrotne wytrzasanie i 0d-
wracanie pojemnika; w przypadku gdy jest to konieczne, czynno$¢ przeprowadza si¢ po przeniesieniu catej probki
laboratoryjnej do szczelnego pojemnika o pojemno$ci odpowiadajacej dwukrotnej objetosci probki;

3) reprezentatywna, doktadnie wymieszang, wazaca okoto 50 g czgs¢ probki laboratoryjnej przenosi si¢ na sito;

4)  jezeli co najmniej 95% wagowych probki do badan o masie 50 g przejdzie przez sito, do oznaczania uzywa si¢ probki
przygotowanej zgodnie z pkt 2; w przypadku gdy przez sito przejdzie mniej niz 95% wagowych probki, miele si¢ por-
cje 50 g w mtynku az do spelnienia kryterium odsiewania;

5) cala odsiang probke przenosi si¢ niezwtocznie do hermetycznego pojemnika o pojemnosci odpowiadajacej podwojne;j
objetosci probki i doktadnie miesza si¢ przez wielokrotne wytrzasanie i odwracanie pojemnika; podczas dokonywania
tych czynnosci nalezy uwazac, aby nie doszto do zmian w zawarto$ci wody w produkcie;

6) po przygotowaniu probki do badan oznaczanie powinno zosta¢ przeprowadzone mozliwie jak najszybciej;

7) probke przechowuje si¢ w hermetycznym pojemniku.

II. Metoda oznaczania zawarto$ci wody w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych

1. Metoda oznaczania zawarto$ci wody w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych, zwana dalej ,,metoda”,
polega na wysuszeniu probki do stalej masy pod ci$nieniem atmosferycznym, w suszarce w temperaturze 102°C + 1°C,
oznaczeniu ubytku masy wagowo i obliczeniu jako utamka masowego w procentach.

2. Zawarto$¢ wody w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych oznacza ubytek masy oznaczony niniejsza
metoda.

3. W metodzie uzywa si¢ podstawowego sprzetu laboratoryjnego oraz:
1) wagi analitycznej umozliwiajacej wazenie z doktadnoscig co najmniej do 0,1 mg;

2) naczynek wagowych o ptaskim dnie, wykonanych z materialéw niekorodujacych w warunkach analizy, takich jak ni-
kiel, aluminium, stal nierdzewna lub szkto, o $rednicy od 60 mm do 80 mm i gi¢bokosci okoto 25 mm, ze szczelnie
przylegajacym, ale fatwo podnoszonym wieczkiem;

3)  suszarki pod ci$nieniem atmosferycznym, dobrze wentylowanej, z termostatyczng regulacjg temperatury, zapewniajg-
cej jednolita temperaturg 102°C + 1°C w calej suszarce;

4) eksykatora zawierajgcego $wiezo aktywowany zel krzemionkowy ze wskaznikiem zawarto$ci wody albo rownorzedny
srodek osuszajacy.

4. W celu oznaczenia zawartosci wody w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych dokonuje si¢ nastepu-
jacych czynnoSci:

1) otwarte naczynko wagowe wraz z wieczkiem suszy si¢ przez co najmniej godzine w suszarce w temperaturze 102°C + 1°C;

2) naczynko wagowe przykrywa si¢ wieczkiem, przenosi do eksykatora, a nastgpnie schadza si¢ do temperatury pokoju
wagowego i wazy z doktadnoscig do 0,1 mg, a mas¢ odnotowuje si¢ jako mo;
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3) od3gdob5 gprobki do badan umieszcza si¢ w naczynku wagowym, przykrywa si¢ wieczkiem i wazy z doktadnoscia
do 0,1 mg, a mase odnotowuje si¢ jako ms;

4) naczynko wagowe odkrywa si¢ i umieszcza wraz z wieczkiem w suszarce w temperaturze 102°C + 1°C na cztery go-
dziny;

5) naczynko wagowe przykrywa si¢ wieczkiem, przenosi do eksykatora, schtadza si¢ do temperatury pokoju wagowego
i wazy z doktadnos$cia do 0,1 mg;

6) naczynko wagowe odkrywa si¢ i przez godzing suszy si¢ je ponownie wraz z wieczkiem w suszarce;
7)  czynno$¢, o ktorej mowa w pkt 5, powtarza sig;

8) jezeli masa uzyskana w wyniku wykonania czynnosci, o ktorych mowa w pkt 7, jest mniejsza o wigcej niz 1 mg od
masy uzyskanej w wyniku wykonania czynnoséci, o ktorych mowa w pkt 5, czynnos$¢ powtarza sie zgodnie z pkt 6 i 7;
jezeli nastapi wzrost masy, w obliczeniach uwzglgdnia si¢ najnizsza uzyskana mase;

9) przyjeta mas¢ odnotowuje si¢ jako my;
10) taczny czas suszenia nie powinien przekraczac szeSciu godzin.
5. Zawarto$¢ wody w probcee oblicza si¢ wedlug wzoru:
™™ 5 100
m; — Mg
gdzie:
Mo — oznacza mas¢ naczynka wagowego wraz z wieczkiem, w gramach,
M, — oznacza mas¢ naczynka wagowego wraz z wieczkiem oraz probka przed suszeniem, w gramach,
m; — 0znacza mas¢ naczynka wagowego wraz z wieczkiem oraz probka po suszeniu, w gramach
— i wyraza sie jako utamek masowy w procentach, z doktadnos$cig do 0,01%.

6. Powtarzalno$¢ dla metody:

1) roéznica pomigdzy wynikami dwoch oznaczah przeprowadzonych réwnolegle albo w krétkich odstepach czasu na tej
samej probce, przez tego samego analityka i W tych samych warunkach nie powinna przekracza¢ 0,1 g wody na 100 g
produktu;

2) odstep czasu migdzy nastgpujacymi po sobie oznaczaniami dla okreslenia powtarzalnoéci nie powinien przekraczaé
95% czasu potrzebnego do prawidtowego wykonania analizy laboratoryjne;.

7. Z analizy laboratoryjnej sporzadza si¢ protokot, ktory powinien zawierac:
1) nazwe zastosowanej metody;
2)  uzyskane wyniki;

3)  wszystkie czynno$ci niewymienione w metodzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szczegdtami kazdej oko-
licznosci, ktora mogta wptynac na wyniki oznaczania;

4)  informacje niezbedne do pelnego zidentyfikowania probki.

8. Wynik zamieszczony w protokole analizy laboratoryjnej jest warto$cig $rednig, uzyskang z dwdch oznaczan spet-
niajacych kryterium powtarzalno$ci dla tej metody.

IIT. Metoda oznaczania zawartos$ci biatka w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych

1. Metoda oznaczania zawartoséci biatka w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych, zwana dalej ,,me-
toda”, polega na rozpuszczeniu probki analitycznej w mieszaninie siarczanu(V1) potasu i kwasu siarkowego(V1) w obecno-
$ci siarczanu(VI) miedzi(Il) jako katalizatora, celem przeksztalcenia azotu organicznego w azot amoniakalny, a nastepnie
destylacji i miareczkowaniu zwigzanego w roztworze kwasu borowego amoniaku przy uzyciu standardowego roztworu
kwasu chlorowodorowego.

2. Zawarto$¢ biatka w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych oznacza zawarto$¢ azotu oznaczona
niniejszag metoda, pomnozona przez wspotczynnik 6,38 i wyrazona jako utamek masowy w procentach.

3. Metody oznaczania zawartosci bialka nie stosuje si¢ w odniesieniu do kazeinianu amonu wzglednie innych zwigz-
koéw amonowych lub zwigzkow azotowych niebiatkowych.
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1)
2)
3)

4)
5)

6)

7
8)
9)
10)

4. W metodzie uzywa si¢ podstawowego sprzetu laboratoryjnego oraz:
wagi analitycznej umozliwiajacej wazenie z doktadnos$cia co najmniej do 0,1 mg;
kolby Kjeldahla o pojemnosci 500 ml;

aparatu do spalania utrzymujacego kolbe Kjeldahla w pozycji pochylonej, wyposazonego w zrodto ogrzewania, nie-
ogrzewajace czesci kolby powyzej powierzchni zawartego ptynu;

chlodnicy z prosta rurkg wewnetrzna;

rurki odptywowej z zabezpieczeniem kulkowym, potaczonej z dolnym koncem chtodnicy rurka gumows albo szkla-
nym szlifowanym ztaczem; w przypadku zlgcza gumowego koncdéwki szklane powinny znajdowac si¢ obok siebie;

deflegmatora potaczonego z kolba Kjeldahla i z chtodnica elastycznymi, doktadnie dopasowanymi gumowymi lub in-
nymi korkami;

kolby stozkowej o pojemnosci 500 ml;

cylindrow pomiarowych o pojemnosci 50 ml i 100 ml;

biurety o pojemnosci 50 ml, z podziatkg co 0,1 ml;

substancji utatwiajacych wrzenie:

a) malych kawatkow twardej porcelanki albo peretek szklanych do spalania,
b) s$wiezo wyprazonych kawatkow pumeksu do destylacji.

5. W metodzie wykorzystuje si¢ wode destylowana, demineralizowang lub o co najmniej rownorzgdnej czystosci oraz

nastgpujace odczynniki odpowiadajace jako$ci analityczne;j:

1)
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)

stezony kwas siarkowy(VI) (H2SO4) 0 gestosci 1,84 g/ml;

bezwodny siarczan(VI) potasu (K2SOa);

5 - hydrat siarczanu(VI) miedzi(Il) (CuSOs - 5H,0);

sacharoze (C12H22011);

roztwor kwasu borowego o stezeniu 40 g/l;

stezony roztwor wodny wodorotlenku sodu o0 stezeniu 30% (m/m), wolny od weglandw;
kwas chlorowodorowy o stezeniu 0,1 mol/l;

mieszaning wskaznikéw uzyskang przez zmieszanie rownych objetosci roztworu czerwieni metylowej o stezeniu 2 g/l
co najmniej 95% (V/V) etanolu oraz roztworu biekitu metylenowego o stezeniu 1 g/l co najmniej 95% (V/V) etanolu.

6. W przypadku podejrzenia obecnosci kazeinianow amonowych lub innych zwigzkéw amonowych wykonuje si¢

probe na obecno$é azotu amoniakalnego, dokonujac nastepujacych czynnosci:

1)
2)

3)
4)

do 1 g probki w matej kolbie stozkowej dodaje si¢ 10 ml wody i 100 mg tlenku magnezu;

tlenek magnezu przylegajacy do $cianek kolby sptukuje si¢ i zamyka si¢ kolb¢ korkiem, wktadajac kawatek czerwo-
nego zwilzonego papierka lakmusowego pomiedzy korek a szyjke kolby;

zawarto$¢ kolby doktadnie miesza si¢ i ogrzewa w tazni wodnej do temperatury od 60°C do 65°C;

w przypadku gdy papierek lakmusowy zabarwi si¢ na niebiesko w ciggu 15 minut, wskazuje to na obecno$¢ amoniaku
i wowczas metoda nie moze by¢ stosowana.

7. Rownoczesnie z oznaczaniem zawartosci biatka w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych przeprowa-

dza si¢ probe $lepa, uzywajac 0,5 g sacharozy zamiast probki, korzystajac z tego samego aparatu, stosujac te same ilosci
wszystkich odczynnikow i t¢ samg procedurg, opisang w ust. 8. Jesli miareczkowanie w probie §lepej przekroczy 0,5 ml
0,1 mol/l kwasu, sprawdza si¢ odczynniki i oczyszcza si¢ je albo wymienia.

8. W celu oznaczenia zawartos$ci biatka w kazeinach spozywczych i kazeinianach spozywczych dokonuje si¢ nastgpu-

jacych czynnosci:

1)

2)

3)

od 0,3 g do 0,4 g probki do badan przygotowanej do analizy laboratoryjnej, zwazonej z doktadnos$cig do 0,1 mg, prze-
nosi si¢ do kolby Kjeldahla;

kilka kawatkow twardej porcelanki albo kilka peretek szklanych i okoto 10 g bezwodnego siarczanu(VI) potasu
umieszcza si¢ w kolbie Kjeldahla;

dodaje si¢ 0,2 g siarczanu(VI1) miedzi(ll) i przemywa si¢ szyjke kolby Kjeldahla niewielka iloscia wody;
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4)  dodaje si¢ 20 ml stezonego kwasu siarkowego(VI);

5) zawarto$¢ kolby Kjeldahla miesza si¢ i tagodnie ogrzewa si¢ w aparacie do spalania az do ustapienia piany, a nast¢pnie
utrzymuje si¢ w stanie wrzenia az do chwili uzyskania klarownego roztworu o zabarwieniu jasnozielononiebieskim;

6) zawarto$¢ kolby Kjeldahla od czasu do czasu miesza si¢ ruchem okreznym;

7) utrzymuje si¢ wrzenie, regulujac temperature tak, aby para skraplata si¢ w $rodku szyjki kolby Kjeldahla;

8) ogrzewanie kontynuuje si¢ przez 90 minut, unikajac miejscowego przegrzania;

9) zawarto$¢ kolby Kjeldahla schiadza si¢ do temperatury pokojowej;

10) ostroznie dodaje si¢ okoto 200 ml wody oraz kilka kawatkdéw $wiezo wyprazonego pumeksu;

11) zawartos$¢ kolby Kjeldahla miesza si¢ i ponownie schtadza;

12) do kolby stozkowej przenosi si¢ i miesza 50 ml roztworu kwasu borowego i 4 krople mieszaniny wskaznikow;

13) kolbe stozkowsg ustawia si¢ pod chtodnica tak, aby zakonczenie rurki odptywowej byto zanurzone w roztworze kwasu
borowego;

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

15) kolbe Kjeldahla niezwlocznie tgczy si¢ z chtodnicg za pomocg deflegmatora, obraca si¢ delikatnie celem wymieszania
zawartosci 1 podgrzewa si¢ delikatnie, 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 zakonczeniem destylacji obniza sie kolbe stozkowg tak, aby koncéwka rurki odptywowej nie
pozostawala zanurzona w roztworze kwasu, po czym optukuje si¢ koncéwke rurki niewielka iloscig wody;

18) po zakonczeniu ogrzewania rurke odptywowa zdejmuje si¢ oraz oplukuje sie jej $cianki od wewnatrz i od zewnatrz
niewielka iloécia wody, zbierajac poptuczyny w kolbie stozkowej;

19) destylat miareczkuje si¢ w kolbie stozkowej przy uzyciu biurety, stosujac standardowy roztwor kwasu chlorowodoro-
wego.

9. Zawarto$¢ biatka w probee oblicza si¢ wedlug wzoru:

(Vy = V5) X T x 14 X 100 X 6,38 8,932(V; — V;) X T
m x 1000 B m

gdzie:
V1— oznacza objetos$¢ stosowanego w 0znaczaniu standardowego roztworu kwasu chlorowodorowego, w mililitrach,
V,— oznacza objetos¢ stosowanego w probie Slepej standardowego roztworu kwasu chlorowodorowego, w mililitrach,
T — oznacza stgzenie standardowego roztworu kwasu chlorowodorowego, w mol/l,
m — oznacza masg¢ probki analitycznej, w gramach
— i wyraza si¢ jako utamek masowy w procentach, z doktadnoscia do 0,1%.

10. Powtarzalno$¢ dla metody:

1) roéznica pomigdzy wynikami dwoch oznaczah przeprowadzonych réwnolegle albo w krétkich odstepach czasu na tej
samej probce, przez tego samego analityka i w tych samych warunkach nie powinna przekracza¢ 0,5 g biatka na 100 g
produktu;

2)  odstep czasu miedzy nastepujagcymi po sobie oznaczaniami dla okreSlenia powtarzalnos$ci nie powinien przekraczaé
95% czasu potrzebnego do prawidlowego wykonania analizy laboratoryjnej.

11. Z analizy laboratoryjnej sporzadza si¢ protokot, ktory powinien zawierac:
1) nazwe zastosowanej metody;

2) uzyskane wyniki;
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3)

4)

wszystkie czynnosci niewymienione w metodzie lub uznane za nicobowiazkowe, tacznie ze szczegotami kazdej oko-
licznoéci, ktora mogta wptynaé na wyniki oznaczania;

informacje niezbedne do pelnego zidentyfikowania probki.

12. Wynik zamieszczony w protokole analizy laboratoryjnej jest wartoscia $rednia, uzyskang z dwoch oznaczan spet-

niajacych kryterium powtarzalnoéci dla tej metody.

IV. Metoda oznaczania zawartosci popiotu, tacznie z P,Os, w kazeinach podpuszczkowych spozyw-
czych

1. Metoda oznaczania zawartosci popiotu, tacznie z P>Os, w kazeinach podpuszczkowych spozywczych, zwana dalej

»metoda”, polega na spopieleniu probki analitycznej w temperaturze 825°C + 25°C do statej masy i obliczeniu pozostatosci
jako utamka masowego w procentach.

1)
2)
3)
4)

2. Zawarto$¢ popiotu, tacznie z P,Os, oznacza zawarto$¢ popiotu oznaczong metoda.

3. W metodzie uzywa si¢ podstawowego sprzetu laboratoryjnego oraz:

wagi analitycznej umozliwiajacej wazenie z doktadnos$cia co najmniej do 0,1 mg;

tygla krzemionkowego albo platynowego o $rednicy okoto 70 mm i wysokosci od 25 mm do 50 mm;
pieca elektrycznego z cyrkulacja powietrza umozliwiajacego kontrole temperatury 825°C + 25°C;

eksykatora zawierajacego $wiezo aktywowany zel krzemionkowy ze wskaznikiem zawarto$ci wody albo rownorzgdny
srodek osuszajacy.

4. W celu oznaczenia zawartosci popiotu, tacznie z P,Os, w kazeinach podpuszczkowych spozywczych dokonuje si¢

nastgpujacych czynnosci:

1) tygiel prazy si¢ w piecu elektrycznym w temperaturze 825°C £ 25°C przez 30 minut;
2) tygiel nieco schladza sie, umieszcza w eksykatorze w temperaturze pokoju wagowego, a nastepnie wazy si¢ z doktad-
noscig do 0,1 mg;
3) okoto 3 g probki do badan odwaza si¢ bezposrednio do tygla, z doktadnoscia do 0,1 mg;
4) tygiel z zawartos$cig ogrzewa si¢ na matym plomieniu, ptycie grzejnej albo w podczerwieni do czasu, az probka anali-
tyczna zostanie catkowicie zweglona, nie dopuszczajac do jej zapalenia;
5) tygiel przenosi si¢ do pieca elektrycznego o temperaturze 825°C + 25°C i prazy si¢ przez co najmniej godzing, az caty
wegiel zniknie z tygla;
6) wstepnie schtodzony tygiel umieszcza si¢ w eksykatorze w temperaturze pokoju wagowego, a nastepnie wazy si¢ z do-
ktadnoscia do 0,1 mg;
7)  czynno$¢ prazenia tygla w piecu elektrycznym powtarza si¢ przez 30 minut, schtadzajac i wazac do czasu, az masa
pozostanie niezmieniona w granicach 1 mg lub zacznie wzrastac;
8)  do obliczen przyjmuje si¢ najnizsza uzyskang masg.
5. Zawarto$¢ popiotu w probee, tacznie z P,Os, oblicza si¢ wedtug wzoru:
m;—m
——2x100
mg
gdzie:

Mo — oznacza mas¢ probki analitycznej, w gramach,

My — oznacza masg¢ tygla wraz z pozostatoécig, w gramach,

M, — oznacza mas¢ przygotowanego tygla, w gramach

— i wyraza si¢ jako utamek masowy w procentach z doktadnoscia do 0,01%.

1)

2)

6. Powtarzalno$¢ dla metody:

réznica pomig¢dzy wynikami dwoch oznaczan przeprowadzonych rownolegle albo w krotkich odstgpach czasu na tej same;j
probcee, przez tego samego analityka i tych samych warunkach nie powinna przekraczaé¢ 0,15 g popiotu na 100 g produktu;

odstep czasu migdzy nastgpujacymi po sobie oznaczaniami dla okre$lenia powtarzalno$ci nie powinien przekraczac
95% czasu potrzebnego do prawidlowego wykonania analizy laboratoryjne;.
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7. Z analizy laboratoryjnej sporzadza si¢ protokol, ktdéry powinien zawierac:
1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3)  wszystkie czynno$ci niewymienione w metodzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szczegdtami kazdej oko-
licznosci, ktora mogta wptynac na wyniki oznaczania;

4)  informacje niezbedne do pelnego zidentyfikowania probki.
8. Wynik zamieszczony w protokole analizy laboratoryjnej jest wartoscia $rednia, uzyskang z dwoch oznaczan spet-

niajacych kryterium powtarzalnosci dla tej metody.

V. Metoda oznaczania kwasowos$ci miareczkowej w kazeinach kwasowych spozywczych

Kwasowo$¢ miareczkowg w kazeinach kwasowych spozywczych oznacza si¢ zgodnie z metoda okre$lona w normie
PN-A-86361-7:1999 Mleko i przetwory mleczne — Kazeina kwasowa i kazeiniany; metody badan — Oznaczanie kwasowosci
wolnej.

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

Zawarto$¢ popiotu, tacznie z P,Os, w kazeinach kwasowych spozywczych oznacza si¢ zgodnie z metoda okreslong
w normie PN-A-86361-6:1999 Mleko i przetwory mleczne — Kazeina kwasowa i kazeiniany; metody badan — Oznaczanie
zawartosci popiolu zwigzanego.

VII. Metoda oznaczania pH w kazeinianach spozywczych

pH w kazeinianach spozywczych oznacza si¢ zgodnie z metoda okreslona w normie PN-A-86361-9:1999 Mleko i prze-
twory mleczne — Kazeina kwasowa i kazeiniany; metody badan — Oznaczanie pH.
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