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ROZPORZADZENIE MINISTRA ROLNICTWA I ROZWOJU WSI

z dnia 15 listopada 2001 r.

w sprawie szczegotowych wymagan jakosciowych dla zielonki przeznaczonej do produkcji suszu paszowego
oraz metod badan stosowanych w ocenie wymagan jakosciowych.

Na podstawie art. 62 ust. 2 ustawy z dnia 29 listo-
pada 2000 r. o organizacji rynkdw owocow i warzyw,
rynku chmielu, rynku tytoniu oraz rynku suszu paszo-
wego (Dz. U. z 2001 r. Nr 3, poz. 19) zarzadza sie, co na-
stepuje:

8 1. 1. Zielonka przeznaczona do produkcji suszu
paszowego, zwana dalej ,zielonkg”:

1) powinna cechowacd sie:
a) Swiezoscig,
b) zapachem i barwa charakterystycznymi dla da-
nej rosliny,
c¢) wilgotnoscia nie nizsza niz 30%,

2) nie moze by¢ stechta, sple$niata i zaparzona,

3) nie moze zawierac:
a) roslin trujgcych lub wiecej niz 2% roslin szkodli-
wych,
b) zanieczyszczeh mineralnych w postaci kamieni,
piasku, grudek ziemi i mutu,

c) zanieczyszczenh obcych w postaci szkta, metalu
i kawatkow drewna,

d) wiecej niz 5% obumartych, podsuszonych lub
podgnitych czesci roslin.

2. Wykaz roslin trujacych i szkodliwych, o ktérych
mowa w ust. 1 pkt 3 lit. a), okres$la zatacznik nr 1 do roz-
porzadzenia.

§ 2. 1. Oceny wymagan jakosciowych dla zielonki
dokonuje sie na podstawie badan majgcych na celu
okreslenie parametrow jakosciowych tej zielonki i wy-
produkowanego z niej suszu paszowego.

2. Badania, o ktorych mowa w ust. 1, wykonuje sie
na pobranych prébkach zielonki i suszu paszowego.

3. Opis metod badan stosowanych do oceny wy-
magan jakosciowych dla zielonki i parametrow jako-
$sciowych suszu paszowego okresla zatgcznik nr 2 do
rozporzadzenia.

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

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: J. Kalinowski

Zataczniki do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Roz-
woju Wsi z dnia 15 listopada 2001 r. (poz. 1560)

Zatacznik nr 1

WYKAZ ROSLIN TRUJACYCH | SZKODLIWYCH

A. Rosliny trujace:

1) Bielun dziedzierzawa, Datura stramonium L.,

2) Jaskier jadowity, Ranunculus sceleratus L.,

3) Lulek czarny, Hyoscyamus niger L.,
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4) Orlica pospolita, Pteridium aquilinum (L.) Kuhn,
5) Skrzyp btotny, Equisetum palustre L.,

6) Skrzyp bagienny, Equisetum limosum L.,

7) Szalej jadowity, Cicuta virosa L.,

8) Szczwot plamisty, Conium maculatum L.,

9) Tojad mocny, Aconitum callibotryon Rchb.,
10) Zycica Inowa, Lolium remotum Schrk.,
11) Zycica roczna, Lolium temulentum L.,
12) Zimowit jesienny, Colchicum autumnale L.,
13) Kropidto piszczatkowate, Oenanthe fistulosa L.,

14) Kropidto wodne, Oenanthe aquatica L.

B. Rosliny szkodliwe:
1) Gnidosz btotny, Pedicularis palustris L.,

2) Jaskry (wszystkie gatunki), Ranunculus sp.L., z wy-
jatkiem jaskra jadowitego, Ranunculus sceleratus
L.,

3) Knie¢ btotna, Caltha palustris L.,

4) Ostrozen (wszystkie gatunki), Cirsium sp., z wyjat-
kiem ostrozenia warzywnego, Cirsium oleraceum
(L.) Scop.,

5) Osty (wszystkie gatunki), Carduus sp.L.,
6) Swietliki (wszystkie gatunki), Euphrasia sp.L.,
7) Szczeé (wszystkie gatunki), Dipsacus sp.L.,

8) Szelezniki
All.sp.,

(wszystkie gatunki), Alectorolophus

9) Wilczomlecz sosnka, Euphorbia cyparissias L.,
10) Wilczomlecz lancetowaty, Euphorbia esula L.,
11) Cieciorka pstra, Coronilla varia L.,

12) Turzyce (wszystkie gatunki), Carex sp. L.,

13) Sity (wszystkie gatunki), Juncus sp. L.,

14) Sitowie lesne, Scirpus silvaticus L.,

15) Wilzyna bezbronna, Ononis arvensis L.,

16) Trzeslica modra, Molinia coerulea (L.) Moench,

17) Smiatek darniowy, Deschampsia caespitosa P.B.

Zatacznik nr 2

METODY BADAN STOSOWANYCH DO OCENY WYMAGAN JAKOSCIOWYCH DLA ZIELONKI | PARAMETROW
JAKOSCIOWYCH SUSZU PASZOWEGO

I. Metody badan stosowane do oceny wymagan jakosciowych dla zielonki

A. Pobieranie probek zielonki

1. Probki pierwotne zielonki pobiera sie recznie
z uprawy polowej lub trwatego uzytku zielonego, z ro-
$lin objetych kwadratowag ramka o boku 1 m, co naj-
mniej z trzech réznych miejsc albo z pojedynczego
srodka transportu co najmniej z pieciu réznych miejsc
tadunku.

2. Masa pobranej probki pierwotnej jest nie mniej-
sza niz 500 g.

3. Z probek pierwotnych, po ich potaczeniu, do-
ktadnym wymieszaniu i réwnomiernym roztozeniu
(np. na folii, materiale), z kilku miejsc pobiera sie rosli-
ny w taki sposéb, aby otrzymacé prébke $rednia zielon-
ki o masie okoto 4 kg.

Otrzymang probke srednig wykorzystuje sie do bada-
nia jakosci zielonki. Badanie to wykonuje sie niezwtocz-
nie po pobraniu prébki sredniej, zwanej dalej , prob-
ka"”.

B. Okreslanie barwy i zapachu zielonki

1. Barwe roslin wchodzgcych w sktad zielonki okre-
$la sie poprzez wzrokowe sprawdzenie, po roztozeniu

probki na ptaskiej powierzchni (folia, materiat), czy ro-
sliny te w swietle dziennym majg barwe charaktery-
styczng dla danego gatunku.

2. Zapach zielonki sprawdza sie za pomoca powo-
nienia stwierdzajac, czy zielonka posiada zapach cha-
rakterystyczny dla danego gatunku rosliny i czy nie jest
stechta.

C. Oznaczanie wilgotnosci zielonki

1. Wilgotnos¢ zielonki okresla sie dwiema metoda-
mi:

1) na podstawie ilorazu réznicy mas zielonki i suszu
paszowego, przeliczonego na sucha mase, przez
mase zielonki, okreslonego w procentach, albo

2) na podstawie réznicy mas zielonki i suszu paszowe-
go, po wysuszeniu zielonki w temperaturze 103°C.

2. Stosujgc metode, o ktérej mowa w ust. 1 pkt 2,
zielonke o wysokiej wilgotnosci, przed zbadaniem,
wstepnie podsusza sig, a nastepnie oznacza wilgot-
nos$¢ badanego materiatu w nastepujacy sposéb:

1) badanie wykonuje sie niezwtocznie po pobraniu
probki albo po otwarciu opakowania z prébka, co
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najmniej w dwoéch powtdrzeniach, przy zastosowa-
niu nizej wymienionej aparatury i sprzetu laborato-
ryjnego:

a) rozdrabniacza wykonanego z materiatu nieab-
sorbujgcego wilgoci, tatwego w czyszczeniu,
umozliwiajgcego szybkie rozdrobnienie zielon-
ki bez znacznego rozgrzewania i w miare mozli-
wosci zapobiegajacego kontaktowi z powie-
trzem (np. rozdrabniacz mtotkowy chtodzony
wodg3),

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

c) suchych pojemnikéw z niekorodujgcego meta-
lu lub szkta, z przykrywkami, o powierzchni
umozliwiajgcej roztozenie probki w ilosci
0,3 g/cm?,

d) suszarki elektrycznej odpowiednio wentylowa-
nej, z mozliwoscig ustawienia temperatury z do-
ktadnoscig do +1°C i jej szybkiej regulacji,

e) suszarki préozniowej wyposazonej w pompe ole-
jowa i mechanizm umozliwiajgcy wprowadzenie
ogrzanego powietrza lub czynnika suszacego
(np. tlenku wapnia),

f) eksykatora wyposazonego w ptytke z perforo-
wanego metalu lub porcelanowa, zawierajgce-
go efektywny czynnik suszacy,

2) w celu wykonania badania, z probki sredniej pobie-
ra sie dwie czesci zielonki o masie co najmniej
100 g, rozdrabniajac i dzielgc ja — jesli to koniecz-
ne — w sposob, ktoéry zapobiegnie zmianom wil-
gotnosci; oznaczanie wilgotnosci tych czesci wyko-
nuje sie rownolegle,

3) przeprowadzanie suszenia:

a) suche pojemniki z niekorodujgcego metalu lub
szkta, z przykrywkami, wazy sie z doktadnoscia
do 0,5 mg,

b) do pojemnikéw odwaza sie 5 g probki, z doktad-
noscig do 1 mg, rownomiernie jg rozktadajac,

c) pojemnik bez przykrywki umieszcza sie w suszar-
ce podgrzanej do temperatury 103°C i nie-
zwtocznie zamyka sie jg, aby zapobiec spadkowi
temperatury,

d) probke suszy sie przez 4 godziny, rozpoczynajac
liczenie czasu od chwili, gdy temperatura w su-
szarce osiggnie ponownie 103°C,

e) pojemnik zamyka sie pokrywka i wyjmuje z su-
szarki, pozostawiajac go przez 30—45 minut
w eksykatorze w celu schtodzenia, a nastepnie
wazy sie go z doktadnoscig do 1 mg; wyniki po-
miaréw wilgotnosci z dwéch powtdrzen nie mo-
ga sie rézni¢ o wiecej niz 0,1%,
4) przeprowadzanie suszenia z podsuszaniem:

probke srednig zielonki poddaje sie wstepnemu
suszeniu w nastepujacy sposob:

a) w celu wykonania badania, z nierozdrobnionej
prébki pobiera sie dwie czesci zielonki o masie

od 200 do 300 g, odwaza z doktadnoscig do 10
mg do odpowiednich pojemnikéw (np. ptytka
aluminiowa o wymiarach 20 x 12cm z 0,5 cm
obrzezem albo ptytka szklana); oznaczanie wil-
gotnosci tych czesci wykonuje sie rownolegle,

b) odwazki z pojemnikami podsusza sie w suszar-
ce, w temperaturze od 60 do 70°C, do czasu az
wilgotno$é¢ pobranych czesci zielonki zostanie
zredukowana do 8—12%,

¢) pojemniki z prébkami wyjmuje sie z suszarki,
schtadza w ciaggu 1 godziny i wazy z doktadno-
$cig do 10 mg,

d) probki rozdrabnia sie niezwtocznie po ich podsu-
szeniu; z podsuszonej probki pobiera sie dwie
probki o masie 5 g kazda, ktére nastepnie pod-
daje sie suszeniu w sposob opisany w pkt 3,

5) obliczanie wynikow:
a) wilgotnos¢ zielonki oblicza sie w procentach,

b) stosujac suszenie bez podsuszania, wilgotnosé
zielonki oblicza sie wedtug wzoru:

X =(E— m)100/E

gdzie:
E — oznacza poczatkowg mase probki w gramach,
m — oznacza mase wysuszonej préobki w gramach,

c) stosujac suszenie z podsuszaniem, wilgotnosé
zielonki oblicza sie wedtug wzoru:

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

E — oznacza poczatkowag mase prébki w gramach,

M — oznacza mase probki w gramach, uzyskang po
podsuszeniu,

M’ — oznacza prébke o masie 5 g,
m — oznacza mase wysuszonej probki w gramach,

d) réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegtych
oznaczen wilgotnosci tej samej prébki nie po-
winna by¢ wieksza niz 0,2%.

D. Badanie zielonki na zawartosé roslin trujacych
i szkodliwych, zanieczyszczen mineralnych, obcych
i innych

1. W celu zbadania, czy zielonka zawiera zanie-
czyszczenia obce, wykazuje oznaki splesnienia lub za-
parzenia, probke rozktada sie na ptaskiej powierzchni
(np. folia, materiat) i sprawdza organoleptycznie.

2. W celu zbadania, czy zielonka zawiera rosliny tru-
jace, wymienione w zataczniku nr 1 do rozporzadzenia,
probke zielonki rozktada sie na ptaskiej powierzchni
(np. folia, materiat) i ustala jej sktad gatunkowy.
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3. W celu oznaczenia zawartosci roslin szkodli-
wych, wymienionych w zataczniku nr 1 do rozporza-
dzenia, z probki odwaza sie 1000 g, usuwa rosliny szko-
dliwe lub ich czesci, oznacza ich mase i procentowa za-
wartosé¢ wedtug wzoru:

X =(c-100)/b
gdzie:
¢ — oznacza mase wybranych roslin szkodliwych i ich
czesci w probce, w gramach,
b — oznacza mase prébki w gramach.

Po wykonaniu badania uprzednio usuniete rosliny wta-
cza sie do probki.

4. W celu zbadania, czy zielonka zawiera obumarte,
podsuszone i podgnite rosliny lub ich czesci, z prob-
ki usuwa sie rosliny obumarte, podsuszone i podgnite
lub ich czesci, oznacza ich mase i okresla procentowa
zawartosé wedtug wzoru:

X;=(c;-100)/b
gdzie:

c,—oznacza mase wybranych roslin obumartych,
podsuszonych i podgnitych lub ich czesci w prob-
ce, w gramach,

b — oznacza maseg probki w gramach.

5. W celu oznaczenia zawartos$ci zanieczyszczen mi-
neralnych w zielonce, z prébki odwaza sie zielonke
o masie 1000 g. Pobrang prébke obmywa sie z zanie-
czyszczenh mineralnych w naczyniu z woda, a nastepnie
przenosi sie sptukane zanieczyszczenia mineralne z na-
czynia do cylindra pomiarowego, pozostawia na 10
minut do odstania i odczytuje na skali objeto$é osadu.
Przyjmuje sie, ze 1 cm3 takiego osadu wazy 2 g. Procen-
towa zawarto$é zanieczyszczehn mineralnych w zielon-
ce okresla sie wedtug wzoru:

X,=(c,-100)/b,
gdzie:
c, —oOznacza mase zanieczyszczen
w probce, w gramach,

mineralnych

b, — oznacza masg probki w gramach.

Il. Metody badan stosowane w ocenie parametréow jakosciowych suszu paszowego

A. Pobieranie probek suszu paszowego

1. Sprzet do pobierania prébek suszu paszowego:
sprzet do pobierania prébek suszu paszowego powi-
nien byé wykonany z materiatéw, ktére nie powoduja
zanieczyszczenia badanej partii suszu paszowego,
i sktada sie z:

1) wagi o doktadnosci wazenia do 0,01 g,
2) szufli o ptaskim spodzie z pionowymi bokami,

3) probnika z otwieranymi okienkami lub przegroda-
mi, ktérego wymiary sg dostosowane do rodzaju
badanej partii suszu paszowego,

4) urzadzenia do rozdzielania préobek na rowne czesci
(np. rozdzielacza stozkowego lub rozdzielacza wie-
loszczelinowego z uktadem sortujgcym, wykorzy-
stywanego do przygotowywania probek laborato-
ryjnych).

2. Sposdb pobierania probek:

1) prébki pierwotne suszu paszowego pobiera sie:

a) z jednej partii suszu paszowego lub jej czesci,
jednorodnej jakosciowo pod wzgledem sktadu
gatunkowego, wilgotnosci, zawartosci biatka
ogdélnego, wtdkna surowego oraz popiotu nie-
rozpuszczalnego w kwasie chlorowodorowym
(solnym), powstatego w wyniku spalenia probki
suszu, przy czym masa partii lub jej czesci nie
moze byé wigksza niz 110 ¢,

b) z kilku partii suszu paszowego o tacznej masie
nie wiekszej niz 110 t, uzyskanych z kilku partii
zielonki, jednorodnych pod wzgledem sktadu
gatunkowego, wilgotnosci, zawartosci biatka
ogolnego, witdkna surowego oraz popiotu nie-
rozpuszczalnego w kwasie chlorowodorowym
(solnym), powstatego w wyniku spalenia probki
suszu uzyskanej ze zmieszania partii suszu,

c¢) probki suszu paszowego powinny byé pobierane
w taki sposob, aby nie ulegty zmianom lub za-
nieczyszczeniu,

2) prébki pierwotne suszu paszowego pobiera sie
rownomiernie z catej partii suszu paszowego, przy
zachowaniu jednakowej masy tych prébek,

3) probki pierwotne suszu paszowego wystepujgcego
luzem (maczka, granulat) pobiera sie:

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

b) z badanej partii suszu paszowego o masie wigk-
szej niz 2,5 t — nie wiecej niz 40 probek, przy
czym masa jednej prébki wynosi nie mniej niz
100 g

— i oblicza wedtug wzoru:

X= (20 . 7')1/2
gdzie:
X — oznacza liczbe pobranych préobek suszu paszo-
wego,
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T — oznacza mase badanej partii suszu paszowego
w tonach,

4) prébki pierwotne suszu paszowego znajdujgcego
sie w opakowaniach (np. worki, bele itp.) pobiera
sie:

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

b) w przypadku liczby opakowan od 5 do 16 — lo-
sowo 4 probki o masie nie mniejszej niz
100 g kazda,

c) w przypadku liczby opakowan wigkszej niz 16 —
losowo liczbe prébek nie wiekszg niz 20, o masie
nie mniejszej niz 100 g kazda

— i oblicza wedtug wzoru:

X = (L)1/2
gdzie:
X — oznacza liczbe pobranych préobek suszu paszo-
wego,
L — oznacza liczbe opakowan suszu paszowego,

5) z prébek pierwotnych, o ktérych mowa w pkt 4, po
ich potaczeniu i doktadnym zmieszaniu, uzyskuje
sie prébke ogolng suszu paszowego o masie nie
mniejszej niz 4 kg,

6) z prébki ogdlnej suszu paszowego, po jej zreduko-
waniu za pomoca mechanicznego rozdzielacza lub
metoda kwadratéw, uzyskuje sie trzy prébki labo-
ratoryjne o masie nie mniejszej niz 500 g,

7) probki laboratoryjne, niezwtocznie po ich przygoto-
waniu, umieszcza sie w szczelnych, oznakowanych
i opieczetowanych pojemnikach lub workach folio-
wych,

8) pojemniki lub worki foliowe z prébkami laborato-
ryinymi przechowuje sie w warunkach uniemozli-
wiajacych ich uszkodzenie, w miejscach suchych,
chtodnych i zaciemnionych.

B. Badanie suszu paszowego na zawartos$¢ biatka
ogolnego metoda Kjeldahla

1. Zakres i zasada oznaczania zawartosci biatka
0gdélnego w suszu paszowym:

1) zawartos¢ biatka ogdlnego w badanej partii suszu
paszowego oznacza sie na podstawie zawartosci
azotu w tej partii,

2) prébke suszu paszowego mineralizuje sie kwasem
siarkowym(VI) w obecnosci katalizatora, a nastep-
nie alkalizuje sie produkty reakcji wodorotlenkiem
sodu,

3) powstaty amoniak oddestylowuje sie do znanej ilo-
$ci roztworu kwasu siarkowego(Vl),

4) nadmiar kwasu siarkowego(VI) miareczkuje sie roz-
tworem wodorotlenku sodu,

5) do oznaczania mozna stosowac prosty sprzet labo-
ratoryjny, urzadzenia pétautomatyczne lub catko-
wicie zautomatyzowane.

2. Odczynniki uzywane przy wykonywaniu bada-
nia:

1) siarczan(VI) potasu,

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

3) cynk granulowany,

4) kwas siarkowy(Vl) o gestosci p,, (H,SO,)
1,84 g/ml,

5) kwas siarkowy(VI) o stezeniu c¢(1/2 H,SO,)
0,5 mol/l,

6) kwas siarkowy(VI) o stezeniu c¢(1/2 H,SO,)
0,1 mol/l,

7) czerwieh metylowa — 300 mg czerwieni metylo-
wej rozpuszcza sie w 100 ml etanolu (95—96)%
(VIV),

8) wodorotlenek sodu (moze byé techniczny) — roz-
twor o stezeniu 40 g w 100 ml wody,

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

10) wodorotlenek sodu — roztwor o stezeniu ¢(NaOH)
=0,1 mol/l,

11) pumeks granulowany, przemywany kwasem chlo-
rowodorowym (solnym) i prazony,

12) acetanilid (temperatura topnienia — 114°C, zawar-
tos¢ azotu (N) — 10,36%),

13) sacharoza (bez zawartosci azotu).

3. Mineralizacja:

1) odwaza sie dwie probki analityczne suszu paszowe-
go o masie 1 g kazda, z doktadnoscig do
0,001 g i przenosi je do kolb aparatéw do minerali-
zacji,

2) do kazdej prébki analitycznej dodaje sie 15 g siar-
czanu(VI) potasu, odpowiednig ilo$¢ katalizatora,
tj. 0d 0,3 g do 0,4 g tlenku miedzi(ll) lub od 0,9 g do
1,2 g pentahydratu siarczanu(VI) miedzi(ll), 25 ml
kwasu siarkowego (p,, = 1,84 g/ml) i kilka granul
pumeksu, a nastepnie substancje miesza sie,

3) kolby poczatkowo ogrzewa sie ostroznie, mieszajac
od czasu do czasu, az do zweglenia suszu paszowe-
go i zaniku piany, a nastepnie zwigksza sie inten-
sywnos¢ ogrzewania, az do trwatego wrzenia roz-
tworu; ogrzewanie jest wtasciwe, jezeli wrzacy
kwas kondensuje sie na sciankach kolb; nalezy za-
pobiegaé miejscowemu przegrzewaniu materiatu
i przylepianiu czastek organicznych do wewnetrz-
nej powierzchni kolb,
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4) po uzyskaniu klarownej cieczy o jasnym, zielono-
niebieskim zabarwieniu, kolby z cieczg ogrzewa sie
przez dwie godziny, a nastepnie pozostawia je do
schtodzenia,

5) jezeli zastosowane urzgdzenie wymaga przenie-
sienia roztwordw po mineralizacji do kolb desty-
lacyjnych, czynnosc¢ te wykonuje sie bez zadnych
strat; jezeli kolby aparatow destylacyjnych nie sa
wyposazone we wkraplacz, dodaje sie wodorotle-
nek sodu i natychmiast przytgcza kolby do chtod-
nic, powodujgc powolne sptywanie cieczy po
$ciankach,

&)

jezeli roztwdr po mineralizacji krystalizuje sie,
W oznaczaniu stosuje sie wieksze ilosci kwasu siar-
kowego (p,, = 1,84 g/ml), niz podano powyzej.

4. Destylacja:

1) do kolb, w ktérych przeprowadzono mineralizacje,
dodaje sie ostroznie wode destylowang w ilosci
wystarczajacej do catkowitego rozpuszczenia siar-
czanow; kolby pozostawia sie do ostudzenia, a na-
stepnie dodaje po kilka granulek cynku,

2) do odbieralnika aparatéw destylacyjnych odmierza
sie pipeta po 25 ml kwasu siarkowego(VI) o steze-
niu ¢(1/2 H,SO,) = 0,5 mol/l albo o stezeniu c(1/2
H,SO,) = 0,1 mol/l, zaleznie od przewidywanej za-
wartosci azotu, i dodaje sie po kilka kropel czerwie-
ni metylowej,

3) kazda z kolb taczy sie z chtodnicami aparatow de-
stylacyjnych 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 sie ostroz-
nie 100 ml roztworu wodorotlenku sodu o stezeniu
40 g/100 ml, nie dopuszczajgc do strat amoniaku;
nastepnie kolby ogrzewa sig az do catkowitego od-
destylowania amoniaku,

5) w przypadku analizy produktéw o matej zawartosci
azotu zmniejsza sie objetos¢ kwasu siarkowego
o stezeniu ¢(1/2H,S0,) =0,1 mol/l, dodawanego do
kolb odbieralnikéow, do 10 ml lub 15 ml i dopetnia
sie woda do objetosci 25 ml.

5. Miareczkowanie:

nadmiar kwasu siarkowego(VI) w kolbach odbieral-
nikdbw miareczkuje sie roztworem wodorotlenku
sodu o stezeniu ¢(NaOH) = 0,25 mol/l albo o steze-
niu ¢(NaOH) = 0,1 mol/l, w zaleznosci od stezenia
zastosowanego kwasu siarkowego(Vl), az do uzy-
skania punktu koncowego, ktérym jest zmiana bar-
wy z fioletowej na zielona.

6. Wykonanie proby Slepe;j:

w celu potwierdzenia, ze zastosowane odczynniki
nie zawierajg azotu, wykonuje sie probe $lepg, sto-
sujgc metody badan wtasciwe dla mineralizaciji, de-
stylacji i miareczkowania, z tym ze do badania uzy-

wa sie zamiast probki analitycznej suszu paszowe-
go 1 g sacharozy.

7. Obliczanie wynikow:

zawartos¢ biatka ogdlnego oblicza sie w procentach
wedtug wzoru:

X=(V,—V;)-c-0,014-100 - 6,25/m
gdzie:
V,, — oznacza objegtos¢ NaOH zuzytego do miareczko-
wania proby slepej w ml,

V, — oznacza objeto$¢ NaOH zuzytego do miareczko-
wania probki analitycznej w ml,

¢ — oznacza stezenie roztworu wodorotlenku sodu
w molach na litr,
m — oznacza mase probki analitycznej w gramach.

8. Sprawdzanie oznaczania zawartosci biatka w su-
SzUu paszowym:

1) réznica miedzy wynikami dwodch réwnolegtych
oznaczen, wykonanych na tej samej probce suszu
paszowego, nie powinna przekraczac:

a) 0,2% wartosci bezwzglednej dla zawartosci biat-
ka ogélnego mniejszej niz 20% w badanej partii
suszu paszowego,

b) 1,0% wzgledem wyzszego wyniku, dla zawarto-
$ci biatka ogélnego od 20% do 40% w badanej
partii suszu paszowego,

c¢) 0,4% wartosci bezwzglednej dla zawartosci biat-
ka ogolnego wiekszej niz 40% w badanej partii
suszu paszowego,

2) w celu sprawdzenia doktadnosci oznaczania stosu-
je sie badania acetanilidu o masie od 1,5 do 2,0 g
w obecnosci 1 g sacharozy, opisane w ust. 3—7,
przy czym 1 g acetanilidu odpowiada 14,80 ml kwa-
su siarkowego(Vl) o stezeniu ¢(1/2 H,SO,) = 0,5
mol/l; stopieh odzysku powinien wynosi¢ co naj-
mniej 99%.

C. Oznaczanie wilgotnosci suszu paszowego

Wilgotnos$¢ suszu paszowego oznacza sig, stosujac
odpowiednio metode opisang w czesci | C ust. 1 pkt 2
i ust. 2 pkt 3i5 lit. b) zatgcznika nr 2 do rozporzadzenia.

D. Badanie suszu paszowego na zawartos¢ wiokna
surowego

W celu oznaczenia zawartosci wtdkna surowego
w suszu paszowym probke analityczng suszu paszowe-
go gotuje sie kolejno w roztworach kwasu siarkowe-
go(VI) i wodorotlenku potasu, o stezeniach okreslo-
nych ponizej. Pozostato$é¢ oddziela sie na filtrze ze
szklanym spiekiem, przemywa, suszy i spopiela w tem-
peraturze od 475 do 500°C. Ubytek masy po spopiele-
niu odpowiada zawartosci wtdkna surowego w bada-
nej probce.
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1. Odczynniki uzywane przy wykonywaniu bada-
nia:

1) kwas siarkowy(VI) o stezeniu ¢(1/2 H,SO,) =
0,13 mol/l,

2) srodek przeciwpienigcy (np. n-oktanol),

3) materiat filtracyjny (ziemia okrzemkowa lub jej od-
powiednik) wyprazony w temperaturze 500°C przez
cztery godziny,

4) aceton,

5) kwas chlorowodorowy (solny) o stezeniu c¢(HCI) =
0,5 mol/l,

6) roztwor wodorotlenku potasu o stezeniu ¢(KOH) =
0,23 mol/l.

2. Aparatura i sprzet laboratoryjny uzywany przy
wykonywaniu badania:

1) zestaw grzewczy do gotowania w rozworach kwa-
su siarkowego(VI) lub wodorotlenku potasu z pod-
stawka pod tygiel filtracyjny, rurkg odprowadzaja-
cg z kranem i wylewka, przytagczong do pompy
prozniowej; przed uzyciem zestaw grzejny przemy-
wa sie wrzgcg wodg przez 5 minut,

2) tygiel filtracyjny szklany ze spiekiem o porach od 40
do 90 pm, ktdry przed pierwszym uzyciem wygrze-
wa sie w temperaturze 500°C przez 5 minut, a na-
stepnie schtadza,

3) cylinder o pojemnosci co najmniej 270 ml, z chtod-
nicg zwrotng, przystosowany do gotowania,

4) suszarka z termostatem,
5) piec muflowy z termostatem,

6) zestaw do zimnej ekstrakcji, w ktorego sktad wcho-
dza:

a) stojak do tygla filtracyjnego,

b) odtaczana rurka z zaworem do pompy proéznio-
wej i wylewka,

7) pierscienie fgczace tygiel filtracyjny z zestawem
grzewczym, cylindrem do gotowania i zestawem
do zimnej ekstrakcji,

8) eksykator z ptytka z perforowanego metalu lub por-
celanowg, zawierajgcy efektywny czynnik suszacy,

9) zlewki o pojemnosci 500 ml.

3. Sposob postepowania:

1) dwie proébki analityczne suszu paszowego o masie
1 g kazda odwaza sie z doktadnoscig do 0,001 g
i umieszcza w tyglach filtracyjnych, dodajgc do
nich po 1 g materiatu filtracyjnego w postaci ziemi
okrzemkowej lub jej odpowiednika; oznaczenie za-
wartosci wtékna surowego w tych préobkach wyko-
nuje sie rownolegle,

2) zestawy grzewcze do gotowania w roztworach kwa-
su siarkowego(VI) lub wodorotlenku potasu taczy
sie za pomocag pierscieni taczacych z tyglami filtra-
cyjnymi i z cylindrami,

3) do cylindréw potaczonych z tyglami filtracyjnymi
wlewa sie po 150 ml wrzacego kwasu siarkowe-
go(VI); w przypadku nadmiernego pienienia doda-
je sie po kilka kropli $rodka przeciwpienigcego,

4) ciecze doprowadza sie do wrzenia w ciggu 3—7
minut i gotuje przez 30 minut,

5) otwiera sie krany w rurkach odprowadzajgcych
i odsgcza kwas siarkowy(VI) pod proéznig przez ty-
gle filtracyjne, a pozostatosci przemywa trzykrot-
nie porcjami wrzacej wody o objetosci 30 ml,
upewniajac sie, ze pozostatosci sg odsaczone do
sucha po kazdym przemyciu; w nastepnej kolejno-
sci krany w rurkach odprowadzajgcych zamyka sie,
a nastepnie do cylindréw potaczonych z tyglami fil-
tracyjnymi wlewa sie po 150 ml wrzacego roztwo-
ru wodorotlenku potasu i dodaje po kilka kropli
srodka przeciwpienigcego,

6

-~

ciecze doprowadza sie do wrzenia w ciggu 3—7
minut i gotuje przez 30 minut, a nastepnie przesa-
cza i powtarza przemywanie, tak jak po gotowaniu
z kwasem siarkowym(VI); jezeli po gotowaniu roz-
twory o odczynie kwasnym lub zasadowym sacza
sie zbyt wolno przez spiek tygla filtracyjnego, prze-
puszcza sie sprezone powietrze przez rurki odpro-
wadzajgce zestawdw grzewczych, przyspieszajgc
w ten sposdéb saczenie,

7) po ostatnim przemywaniu i suszeniu odtacza sie ty-
gle filtracyjne, wraz z zawartoscia, od cylindrow
i ponownie taczy sie je z zestawami do zimnej eks-
trakcji; do zestawow podtacza sie pompy préznio-
we, a pozostatos$é znajdujaca sie w tyglach filtracyj-
nych przemywa kolejno trzema porcjami acetonu
o objetosci 25 ml, upewniajagc sie, ze po kazdym
przemyciu osady zostaty odsaczone do sucha,

8) tygle filtracyjne, wraz z zawartoscia, suszy sie w su-
szarce z termostatem, w temperaturze 130°C, do
uzyskania statej masy; po kazdym suszeniu tygle
filtracyjne, wraz z zawartoscig, pozostawia sie do
schtodzenia w eksykatorze, niezwtocznie wazy,
a nastepnie umieszcza w piecu muflowym i spopie-
la ich zawarto$¢ w temperaturze od 475 do 500°C
co najmniej przez 30 min., az do uzyskania statej
masy; po kazdym spopieleniu tygle filtracyjne,
wraz z zawartoscig, schtadza sie w piecu muflo-
wym, nastepnie w eksykatorze, a po schfodzeniu
wazy,

9) jezeli kilka tygli filtracyjnych jest potaczonych w je-
den zestaw grzewczy, nie jest konieczne wykony-
wanie dwdch powtdrzen badania prébek analitycz-
nych suszu paszowego na zawartos¢ wtdkna suro-
wego.

4. W celu sprawdzenia doktadnosci oznaczania wy-
konuje sie probe $lepg, powtarzajagc wszystkie czynno-
$ci w sposob opisany w ust. 3, bez uzycia badanej
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probki analitycznej suszu paszowego. Ubytek masy po
spopieleniu zawartosci tygla filtracyjnego nie moze
przekraczaé 4 mg.

5. Obliczanie wynikow:

1) zawartosé wtdokna surowego w probce analitycznej
suszu paszowego oblicza sie w procentach wedtug
WZzOoru:

b—c)-100
a
gdzie:
a — oznacza mase probki analitycznej w gramach,
b — oznacza ubytek masy prébki analitycznej po spo-
pielaniu w gramach,
¢ — oznacza ubytek masy préby slepej po spopiela-
niu w gramach,

2) réznica miedzy dwoma rownolegtymi oznaczenia-
mi zawartosci widkna surowego w tej samej préb-
ce nie moze przekraczaé:

a) 0,3 wartosci bezwzglednej, przy zawartosci
wtdkna surowego mniejszej niz 10%,

b) 3% wartosci wzglednej w stosunku do wigksze-
go wyniku, przy zawartosci witékna surowego
rownej 10% lub wigkszej.

E. Badanie suszu paszowego na zawartos¢ popiotu
nierozpuszczalnego w kwasie chlorowodorowym
(solnym)

W celu zbadania probki suszu paszowego na za-
wartos¢ popiotu nierozpuszczalnego w kwasie chloro-
wodorowym (solnym), popioét uzyskany po spaleniu
probki analitycznej suszu paszowego gotuje sie w kwa-
sie chlorowodorowym (solnym), odsacza i wazy nie-
rozpuszczalne pozostatosci.

1. Odczynniki uzywane przy wykonywaniu bada-
nia:

1) kwas chlorowodorowy (solny) — roztwér o steze-
niu c(HCI) = 3 mol/l,

2) kwas trichlorooctowy — roztwor o stezeniu
20 g w 100 ml wody,
3) kwas trichlorooctowy — roztwdr o stezeniu

1gw 100 ml wody.

2. Aparatura i sprzet laboratoryjny uzywany przy
wykonywaniu badania sktada sie:

1) z ptytki grzejnej,
2) z elektrycznego pieca muflowego z termostatem,

3) ztygli do spopielania platynowych lub ze stopu pla-
tyny i ztota (10% Pt, 90% Au): prostokatnych o wy-
miarach 60 mm x 40 mm x 25 mm lub okragtych
o $rednicy od 60 do 75 mm i wysokosci od 20 do
25 mm,

4) z eksykatora z ptytka z perforowanego metalu lub
porcelanowa, zawierajacego efektywny czynnik
suszacy,

5) ze zlewki o pojemnosci od 250 do 400 ml.

3. Sposbb postepowania:

1) do dwéch tygli do spopielania, uprzednio wyprazo-
nych i zwazonych, odwaza sie dwie prébki anali-
tyczne suszu paszowego o masie 5 g, z doktadno-
$cig do 1 mg; oznaczanie zawartosci popiotu nie-
rozpuszczalnego w kwasie chlorowodorowym
(solnym) wykonuje sie rownolegle,

2) tygle do spopielania wraz z prébkami analityczny-
mi suszu paszowego umieszcza sie na ptlytkach
grzejnych i ogrzewa stopniowo, az do zweglenia
tych prébek, a nastepnie wktada sie je do pieca
o temperaturze nie nizszej niz 550°C i nie wyzszej
niz 700°C,

3) zawartosé tygli do spopielania spopiela sie do uzy-
skania popiotu o barwie biatej, jasnoszarej lub
czerwonawej; nastepnie tygle do spopielania
umieszcza sie w eksykatorze, pozostawia do schto-
dzenia i wazy; uzyskany wynik wazenia wykorzy-
stuje sie do obliczenia zawartosci popiotu nieroz-
puszczalnego w kwasie chlorowodorowym (sol-
nym) w préobce analitycznej suszu paszowego,

4) do popiotu dodaje sie 75 ml kwasu chlorowodoro-
wego (solnego), a uzyskany roztwdr przenosi sie
do zlewki o pojemnosci od 250 do 400 ml, ktéra po-
woli podgrzewa sig; roztwor w zlewce tagodnie go-
tuje sie przez 15 minut, a nastepnie przesacza sie
go przez sgczek bezpopiotowy i przemywa pozo-
stato$¢ popiotu na saczku gorgca woda, az do cat-
kowitego usuniecia resztek kwasu; jezeli sgczenie
przez sgczek bezpopiotowy przebiega bardzo po-
woli, 50 ml kwasu chlorowodorowego (solnego)
zastepuje sie 50 ml kwasu trichlorooctowego o ste-
zeniu 20 g w 100 ml wody i przemywa sie sgczek
goragcym roztworem tego kwasu o stezeniu 1 g
w 100 ml wody,

5) sagczek z pozostatoscig popiotu nierozpuszczalnego
w kwasie chlorowodorowym (solnym) suszy sie
i spopiela w uprzednio zwazonym tyglu do spopie-
lania, w temperaturze od 550 do 700°C; tygiel do
spopielania, wraz z zawartoscig, schtadza sie
w eksykatorze i wazy.

3. Obliczanie wynikow:
zawarto$é popiotu nierozpuszczalnego w kwasie chlo-

rowodorowym (solnym) w prébce analitycznej suszu
paszowego oblicza sie w procentach wedtug wzoru:

(m,—m,)- 100
a

X =

gdzie:

m, — oznacza maseg tygla do spopielania wraz z po-
piotem nierozpuszczalnym w kwasie chlorowo-
dorowym (solnym) w gramach,

m, — oznacza mase tygla do spopielania w gramach,

a — oznacza mase probki analitycznej suszu paszo-
wego w gramach.



