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_ . Zamiast
WARZYWNE Soki owocowe zageszczone BN-67/8115.01
Grupa katalogowa 1254
1. WSTEP Tablica 1
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa Wymagania
soki owocowe zageszczone niestodzone przeznaczone Lp. Cechy -
_ Klarowny Nieklarowny
do obrotu krajowego.
. _ 1  Klarowno$¢ klarowny lub kla- nieklarowny z za-
1.2. Okreslenia rowny z nieznacz- wartoscig do 2%
_ ng opalizacja osadu
1.2.1. soki owocowe zageszczone - produkty ocena meto
otrzymane z niezafermentowanych, nieutrwalonych da instru-
chemicznie sokéw surowych, z ktérych usunieto g‘e’T‘ta;’_‘Z-
- - - (I 1
wode metodami fizycznymi . mniej niz 80 nie okresla sie
1.2.2. sok owocowy zageszczony klarowny - sok 2  Barwa z#ocistobursztynowa w odcieniach
poddany klarowaniu sposobami enzymatycznymi i Fi- dopuszcza sie nie-
zycznymi. Preparaty enzymatyczne stosowane do znaczne zbrazowie-
nie
klarowania sokéw powinny by¢é dopuszczone przez
kompetentne jednostki resortu zdrowia. 3 Zapach Jabtkowy, ostabiony w wyniku oddziele-
nia aromatu, bez zapachéw obcych
1.2.3. sok owocowy zageszczony nieklarowny - dopuszcza sie lekka

sok surowy =zageszczony, zawierajacy do, 2% obje- nute karmelu

tosciowych osadu. A Smak jabkkowy lub jabikowomiodowy, charakte-
B _ rystyczny, bez posmakéw obcych

1.2.4. ekstrakt umowny - umownie przyjety eks- ; )

dopuszcza sie lekki

trakt dla danego soku zageszczonego, do ktérego posmak karmelu
odnosza sie zawartoscig kwasowosci ogélnej, lot-

nej i alkoholu. 3 2. Wymagania organoleptyczne dla sokéw zagesz-

czonych z owocéw pozostatych - wg tabl. 2.

2. PODZIAL 1 OZNACZANIE Tablica 2
2.1. Rodzaje. Rozréznia sie dwa rodzaje sokow Wymagania
R Lp- Cechy
zageszczonych: Klarowne Nieklarowne
- klarowne,
- 1 Klarownosc¢ klarowny nieklarowny z za-
- nieklarowne. wartoscig do 2%
- osad
2.2. Przyktad oznaczenia "
a) soku zageszczonego jabdkowego klarownego 2 Barwa intensywna, charakterystyczna dla ro-
- o - dzaju owocéw, z ktoérych zostat wypro-
o0 zawartosci ekstraktu 65%: dukowany sok
SOK ZAGESZCZONY JABLKOWY KLAROWNY 65% dopuszcza sie nie-
BN-90/8115-01 znaczne zbrazowie-
nie
b) soku =zageszczonego jabtkowego nieklarownego 1
o zawartoséci ekstraktu 65%: 3  Zapach charakterystyczny dla rodzaju owocéw,
z ktérych zostat wyprodukowany sok,
SOK ZAGESZCZONY JABLKOWY NIEKLAROWNY 65% oskabiony w wyniku oddzielenia aroma-
BN-90/8115-01 tu, bez zapachow o jcych
dopuszcza sie lek-
ka nute karmelu
A Smak charakterystyczny dla rodzaju owocéw,
3 WYMAGANIA z ktérych zostat wyprodukowany sok,
bez posmakéw obcyc i
3.1. Wymagania organoleptyczne dla soku zagesz- dopuszcza sie lek-

czonego jabdkowego - wg tabl. 1. ki posmak karmelu

Zgtoszona przez Instytut Biotechnologii Przemystu Rolno-Spozywczego
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Biotechnologii Przemystu Rolno-Spozywczego dnia 8 marca 1990 r,
jako norma obowigzujgca od dnia 1 stycznia 1991 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 7/1990, poz. 15)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE .ALFA" 1990. Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 1,10 Naki. 1550 + 27 Zam. 1363/90/7



2 BN-90/8115-01

3.3. Wymagania fizykochemiczne - wg tabl. 3 i 4.

Tablica 3
Rodzaj soku Ekstraktl) wg Ekstrakt umowny Kwasowo$¢é ogélna  Kwasowo$¢ lotna  Zawartos¢ alkoholu Zawarto$¢é2)
zageszczonego refraktometru, w przeliczeniu w przeliczeniu 7(\//\/) patuliny,
Ztmtni) na kwas jabtkowy, na kwas octowy ug/l,
nie mniej niz Ztrrwm) w 1 kg produktu, sok kla- sok nie- nie wiecej niz
nie mniej niz nie wiecej niz rowny klarowny
z jabkek 55 65 3,0 1,2 0,5 1,0 niedopusz-
czalna
z czarnych nie normali-
porzeczek 50 60 10,0 1,2 0,5 1,0 zuje sie
z czerwonych nie normali-
porzeczek 50 60 10,0 1,2 0,5 1,0 zuje sie
z malin 50 50 7,0 1,2 0,5 1,0 nie normali-
zuje sie
z truskawek AO A0 3,0 1,2 0,5 1,0 nie normali-
zuje sie
z wisni 50 65 7,0 1,2 0,5 1,0 nie normali-
zuje sie
z pozostatych 50 nie normalizuje sieg 0,5 1,0 nie normali-
zuje sie

*) Dopuszcza sie odchylenia zawartosci ekstraktu w stosunku do deklarowanego +1.

2) Zawarto$¢ patuliny odnosi sie do 1 1 soku o ekstrakcie 12,4%, odtworzonego z soku zageszczonego jabdkowego.

Wymagania TFizykochemiczne w zakresie ekstraktu, 4.2.1. Warunki przechowywania. Soki  owocowe
kwasowosci ogdélnej i kwasowosci lotnej dla sokéw zageszczone powinny by¢ przechowywane w zbiorni-
nie wymienionych w niniejszej normie powinny kach (metalowych, z tworzyw sztucznych [lub in-
odpowiada¢ normom zaktadowym. nych) z materiatdéw odpornych na dziatanie kwaséw

i barwnikéw lub w zbiornikach zabezpieczonych
od wewnatrz wyk¥adzing odporng na kwasy i barwni-
ki. Soki owocowe zageszczone o zawartosci eks-

Tablica 4 traktu 50% i powyzej 50% powinny by¢ przechowy-
wane w temperaturze do +4°C.
Cechy Wymagania Soki owocowe zageszczone o zawartosci ekstraktu

Zawartosé zanieczyszczen mineral- ponizej 50% oraz sok truskawkowy zageszczony

nych niedopuszczalna i sok malinowy =zageszczony niezaleznie od eks-
Zawarto$¢ zanieczyszczenh orga- traktu, powinny by¢ przechowywane w temperaturze
nicznych niedopuszczalna

nie wyzszej niz 18°C.

Zawartosc metali .szkodliwych dla Dopuszcza sie przechowywanie soku jabtkowego

zdrowia w przeliczeniu na sok su-

rowy mg/kg nie wiecej niz: zageszczonego na wolnym powietrzu w warunkach
arsenu 0,2 podanych w PN-77/A-75032 w temperaturze nie wyz-
otowiu 0,3 szej niz 12°C.

cynku 5,0 Opakowania muszg mie¢ atest kompetentnych jed-
miedzi 1,0 nostek resortu zdrowia.

cyny: w opakowaniach szklanych 20,0 4.2.2. Okres przechowywania

w opakowaniach metalowych 150,0 - dla sokéw owocowych zageszczonych, przecho-
Wymagania mikrobiologiczne dla

soku OWOCOWEGD Zageszczonego w wywanych zgodnie z 4.2.1, wynosi 24 miesiace,

opakowaniach hermetycznych: - dla sokéw owocowych zageszczonych, przecho-
obecno$¢ drozdzy i plesni w opa- - _
Kowaniu niedopuszczalna wywanych w opakowan!ach h_erm_etycznych w tempera
Masa netto soku owocowego zagesz- turze do 18°C, wynosi 12 miesigcy.
czonego powinna odpowiada¢ dekla- 4.3

rowanej na opakowaniu jednostkowyn Transport powinien odbywaé¢ sie w warun-

z tolerancjg % wag. dla opakowari: kach zabezpieczajacych produkt przed uszkodze-
do 200 g 15 niem, zepsuciem lub zanieczyszczeniem oraz dzia-
201 + 500 g +3 +aniem wptywéw atmosferycznych.
P cco g +2
5. BADANIA

5.1. Program badan

5.1.1. Badania pedne obejmuja:
a) okreslanie klarownosci,

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT

4.1, Pakowanie - wg PN-77/A-75032. b) okreslanie barwy,

4.2. Przechowywanie c) okreslanie zapachu,
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d) okreslanie smaku,

e) oznaczanie ekstraktu ogdélnego,

f) oznaczanie kwasowosci ogélnej,

g) oznaczanie kwasowosci lotnej,

h) oznaczanie zawartosci alkoholu etylowego,
i) oznaczanie zanieczyszczen mineralnych,

J) oznaczanie zanieczyszczen organicznych,

K) oznaczanie zawartosci metali szkodliwych
dla zdrowia,

I) okreslanie szczelnosci opakowan jednostko-
wych 1 sprawdzanie masy netto,

m) wykrywanie obecnosci drozdzy i plesni w

opakowaniach hermetycznych,

n) oznaczanie zawartosci patuliny.

Dodatkowo w proébce soku jabtkowego zageszczo-
nego badania pedne obejmuja oznaczanie zawartosci
patuliny (poz. n).

Badania pedne nalezy wykonywa¢ co najmniej
raz w roku oraz w przypadku:

- zmian technologicznych i aparatury,

- na zadanie odbiorcy i jednostek kontroluja-

cych.

5.1.2. Badania niepekne obejmuja badania wymie-
nione w 5.1.1, z wyjatkiem poz. i), k), n). Ba-
nalezy przeprowadzi¢ dla kazdej

dania niepetne

partii produktu.
5.2. Pobieranie proébek

5.2.1. Pobieranie proébek opakowan jednostkowych

wg PN-72/A-75050. Do
i fizykochemicznej nalezy pobra¢ z wytypowanych
opakowan jednostkowych okoto 600 ml
wego zageszczonego.

oceny organoleptycznej

soku owoco-

5.2.2. Pobieranie proébek 2z cystern i zbiorni-
kéw - wg PN-72/A-75050 p. 2.5 przeprowadza sie
nastepujaco: za pomoca zglebnika lub czerpaka
z réznych miejsc zbiornika pobra¢ 6 i 8 proébek
pierwotnych, 2z ktérych sporzadzi¢ Srednia prébke
laboratoryjng w ilosci jak w 5.2.1.

5.2.3. Pobieranie proébek sokéw owocowych za-
geszczonych zamrozonych - wg PN-81/A-75051 tabl.
3, po rozmrozeniu i wymieszaniu.

5.3. Badania organoleptyczne

5.3.1. Zasady ogé6lne wykonywania badahn organo-
leptycznych. Badania organoleptyczne sokéw owo-
cowych zageszczonych wykonywa¢ wg ogélnych zasad

okreslonych w PN-66/A-04020 i PN-65/A-04021.

5.3.2. Przygotowanie proébek do badan organo-
leptycznych
- dla soku jabtkowego zageszczonego: do oceny

barwy i klarownosci
nego
20°C do zawartosci
metru; do oceny

soku

czesS¢ proébki soku zageszczo-
rozcienczy¢ woda destylowang o temperaturze

ekstraktu 12,4% wg refrakto-
smaku i zapachu czes¢ proébki
zageszczonego rozcienczy¢ woda przegotowang
(gotowang 5 min) i ochtodzong do temperatury 20°C
(w stosunku wagowym 1:1),

- dla

barwy,

sokéw z owocédw pozostaktych: do oceny

klarownosci, smaku i zapachu czes¢ probki

soku zageszczonego rozcienczy¢ woda destylowang
o temperaturze 20°C do zawartosci ekstraktu wg
refraktometru, podanego w tabl. 5.

Wszystkie probki
winny by¢ rozcienczone co najmniej
oceng i przykryte szkietkiem zegarkowym.

do oceny smaku i zapachu po-
na 1 h przed

Tablica 5

Zawarto$¢ ekstraktu

Rodzaj soku zageszczonego ) - .
4 9e 9 w prébce rozcieniczonej, %

z czarnych porzeczek 10,0 #0,5
z czerwonych porzeczek 8,0 0,5
z malin 7,0 0,5 -
z truskawek 6,5 #0,5
z widni 12,0 0,5
z pozostatych wg PN-64/A-75952

5.4. Badania fizykochemiczne

5.4.1. prébek do badan

chemicznych wykona¢ zgodnie z PN-71/A-75101 dla

Przygotowanie fizyko-

poszczeg6lnych oznaczah. Do oznaczania klarownos-
ci metoda spektrofotometryczng w soku jabdkowym
zageszczonym probke nalezy rozcienczy¢ woda desty-
lowang do ekstraktu 12,4% wg refraktometru w
temperaturze 20°C. Dalej postepowa¢ wg 5.4.3.

ekstraktu
kwasowosci

zawartosci
ogoélnej.
zawartosci zanieczyszczen mineralnych, zanie-
czyszczen organicznych wg PN-71/A-75101." W
przypadku pomiaru og6lnej, kwasowosSci
lotnej i

5.4.2. Oznaczanie ogol-

nego, kwasowosci lotnej,

kwasowosci
alkoholu etylowego w soku zageszczonym
ekstraktu

w stosunku do ekstraktu umownego podanego w 3.3

o mniejszej lub wiekszej zawartosci

tabl. 3, wykonac¢ nastepujace przeliczenia:

- kwasowo$¢ ogélna &)
trakt umowny obliczy¢é wg wzoru

x= EK ®

w przeliczeniu na eks-

w ktorym:
E - ekstrakt umowny danego soku zageszczonego
wg 3.3, % wag,

kK - oznaczona kwasowo$¢ og6lna soku zagesz-
czonego badanego, % wag,
C - ekstrakt soku zageszczonego badanego,
% wag -
- kwasowos¢ lotng (X<) w przeliczeniu na eks-

trakt umowny obliczy¢ wg wzoru

_EIL (2,
C

L - oznaczona kwasowo$s¢ lotna soku zagesz-
czonego badanego, g/kg,

Ej C - jak we wzorze ().
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- zawartos¢ alkoholu etylowego (X,) w przeli-

czeniu na ekstrakt umowny obliczy¢é wg wzoru

w ktorym:
A - oznaczona zawartos¢ alkoholu etylowego
w soku zageszczonym badanym, % wag,
E,C - jak we wzorze (1).
5.4.3. Oznaczanie klarownosci soku jabtkowego

zageszczonego metoda spektrofotometryczna:
- metoda rutynowa:
SPECOL firmy C. Zeiss-Jena,
- metoda odwotawcza: wykona¢ przy uzyciu apa-
(typ aparatu

Aparat do po-

wykona¢ przy uzyciu aparatu

ratu Ffirmy
SPECTRONIC)
miaréw przygotowa¢ zgodnie 2z instrukcja dotgczong
do przyrzadu. Prébke soku przygotowaé wg 5.4.1.
Pomiar wykona¢ przy d#ugosci fali 620 nm, w kuwe-
tach 10 mm ze szkka bezbarwnego.
wode destylowang. Wynik pomiaru podac¢
z doktadnosciag do 1%.

Milton Roy
lub Ffirmy Pye Unicam.

Company

Jako odnosnik
stosowac
w % przepuszczalnosci (%T)

5.4.4. Oznaczanie zawartosci osadéw. Sok owo-
cowy zageszczony wodg destylowang
do ekstraktu minimalnego podanego w 5.3.2 tabl. 5.
400 ml
i wirowa¢ w wiréwce
obrotéw przez 15 min.
osadu do dwéch pomiarowych

dréw pojemnosci 250 ml. Z
soku w cylindrach
objetosciowych zawartos¢ osadu X wg wzoru

_ax 100
x - 400 >

rozcienczyc¢

rozcienczonego soku wla¢ do czterech kuwet
laboratoryjnej przy 2599
Odwirowany sok zla¢ znad
legalizowanych cylin-

ilosci zmierzonego
nalezy obliczy¢ w procentach

w ktérym a - réznica miedzy wyjsciowa objetoscig
soku (400 mb) i zmierzong po
odwirowaniu (ml).

objetosciag soku

5.4.5. Oznaczanie zawartosci patuliny w soku
Jjabdkowym zageszczonym
- metoda chromatografii cienkowarstwowej zale-

cang przez Miedzynarodowa Agencje do spraw Bada-
nia Raka wg J. Assoc. of Anal. Chem. 57, 621-625,
1974 - zakacznik 1 (metoda rutynowa),

- metodg chromatografii cieczowej wg J.
of Anal. Chem. 61, 6, 1978 - zatacznik 2 (metoda
odwotawcza) .

Assoc.

KON

Zataczniki 2
Informacje dodatkowe

5.4.6. Oznaczanie zawartosci metali szkodliwych
dla zdrowia wykona¢ wg norm:

a) arsenu - wg PN-59/A-04010,

b) odtowiu - wg PN-80/A-04011,

c) miedzi - wg PN-80/A-04012,

d) cynku - wg PN-59/A-04013,

e) cyny - wg PN-80/A-04014.

5.4.7.
wanie jednostkowe z
doktadnie, usungé¢ etykiete i
Nastepnie zdja¢ zamkniecie, oczyscicé
po nim i zwazy¢ opakowanie jednostkowe wraz z
i na wadze 2z doktadnoscig do 0,5 g.
a opakowanie

Sprawdzanie masy netto produktu. Opako-
zageszczonym sokiem umyc¢
wytrze¢ do sucha.

miejsce

zawartoscig
Sok zageszczony po zwazeniu przelac,
jednostkowe doktadnie wymy¢é goraca woda,
szy¢ 1 ponownie zwazy¢. Z réznicy mas opakowania
jednostkowego wraz z zawartosScig i

wysu-

pustego obli-

czyé mase netto soku zageszczonego. Mase netto

uwaza sie za zgodna z normg, jesli zachowuje
tolerancje zgodnie z 3.3 tabl. 4.

5.4.8. Okres$lanie szczelnosci opakowah jedno-
stkowych

- butelki zamknietej kapslem koronowym: spraw-

dzi¢" recznie, czy kapsel nie ma tendencji do

obracania sie wokét osi butelki. Jesli nie, wyko-
na¢ probe szczelnosci w
koronowy butelki

zagig¢é go i do-

laboratoryjnej suszarce

prézniowej. Na kapsel zatozyc

krazek bibuty o $rednicy 10 cm,

cisng¢ do szyjki butelki przez zatozenie np.
gumki recépturki. Tak przygotowang butelke umies$-
ci¢ w suszarce proézniowej w pozycji lezacej,
suszarke zamkng¢. Butelke trzyma¢ przez 1 min

w suszarce przy cisnieniu 480 hPa (360 mm Hg).
W przypadku wadliwego =zamkniecia butelki, na
bibule zatozonej na kapsel stwierdza sie wyciek
Butelki 2z sokiem zamkniete prawidtowo nie
wykazuja wycieku,
- pozostatych:

soku.

wykona¢ wg PN-80/A-75052 p. 3.1.

5.4.9. obecnosci
opakowaniach hermetycznych) -

A-75052.

Badanie drozdzy i plesni (W

wykona¢ wg PN-80/

5.5. Ocena partii. Partie produktu nalezy uznac¢

za zgodna z jezeli wyniki

badan prébek pobranych wg 5.2 zgodne sg z posta-

wymaganiami  normy,

nowieniami normy.

EC



Zakacznik 1 do BN-90/8115-01

ZALACZNIK 1

OZNACZANIE PATULINY W SOKU JABLKOWYM METODA CHROMATOGRAFII CIENKOWARSTWOWEJ

1. Odczynniki

a) 3-metylo-2-benzotiazalinonu
(MBTH) - Aldrich Chemical Company, USA.

b) Kwas mréowkowy 90% - cz.d.a.

c) Patulina - roztwor
mie o stezeniu 10 ug/ml - Sigma Chemical Co., USA.

chlorowodorek

podstawowy w chlorofor-

d) Rozpuszczalniki: aceton, benzen, chloroform,
eter etylowy bezwodny, etanol absolutny, heksan,
metanol, octan etylu redestylowany, toluen
cz.d.a.

e) Siarczan sodowy krystaliczny, bezwodny,
cz .d.a.

f) Silica zel 60, 0,063 f 0,200 mm - E. Merk.

2. Aparatura i przyrzady
a) Fiolki pojemnosci 16 ml.
b) taznia wodna.
c) Kolumna chromatograficzna 22 * 30 mm z kra-
nami teflonowymi i wktadka ze szkda spiekanego.
d) Rozdzielacz, 250 ml.

e) Zestaw do chromatografii cienkowarstwowej .

) Zlewki pojemnosci 25 ml i 250 ml.

g) Waga analityczna, o dok*adnosci wazenia
0,0002 mg -

3. Wykonanie oznaczania

3.1. Przygotowanie roztworu standardowego pa-
tuliny. Uzywajac doktadnej strzykawki, przeniesé
5 ml roztworu podstawowego patuliny w chlorofor-

mie o stezeniu 10 ug/ml do  ampukki pojemnosci
16 ml, odparowa¢ do sucha pod strumieniem azotu.
Niezwtocznie doda¢ 5,0 ml
i rozpusci¢. Stezenie patuliny w etanolu bedzie
takie samo, roztworze chloro-
formu. Standardowy przechowywa¢ w 1 ml

absolutnego etanolu
jak w wyjsSciowym
roztwor
porcjach w matych kolbach pomiarowych lub amput-
ponizej 0°C owinietych w
Przed uzyciem do analizy,

kach w temperaturze
folie aluminiowg. stan-
dard doprowadzi¢ do

zdejmujac folii aluminiowej z ampudki.

temperatury pokojowej nie

3.2. Przygotowanie roztworu MBTH. Rozpuscicé
0,5 g monohydratu chlorowodorku MBTH, w 100 ml
wody destylowanej. Przechowywa¢ w lodéwce. Trwa-

+o0s¢ 3 dni.
3.3. Ekstrakcja. Z dobrze

odmierzy¢ 50 ml soku jabdkowego
zageszczonego.  Sok

wymieszanej probki
lub 10 ml
rozcienczy¢ do

soku
zageszczony

objetosci 50 ml woda destylowang. Proébke umiescié
w 250 ml rozdzielaczu i1 ekstrahowa¢ trzema 50 ml
porcjhmi octanu etylu. Do potaczonych ekstraktéw

umieszczonych w kolbie stozkowej
doda¢ okoto 20 g bezwodnego siarczanu sodowego
i pozostawi¢ na 30 min, mieszajac co pewien czas,
aby nie twor-zyly sie grudki.
ekstrakt do 250 ml
pozostaty Na2SO,, dwiema 25 ml
etylu. Potgczone ekstrakty
25 ml na #azni wodnej w d+agodnym strumieniu azotu,
ochtodzi¢ do temperatury

pojemnosci 250 ml

Nastepnie przesaczyc

zlewki z podziatka. Przemyc

porcjami octanu
odparowa¢ do oko4o

nastepnie pokojowej

doprowadzi¢ objetos¢ do 25 ml, uzupekniajac,
octanem etylu. Nastepnie rozcien-

100 ml.

i
jesli potrzeba,
czy¢ benzenem do objetosci

3.4. Chromatografia kolumnowa. Na dnie kolumny
chromatograficznej umiesci¢ zatyczke z waty szkla-
doda¢ 10 ml benzenu a nastepnie wprowadzic
rozmoczonego w benzenie silica zelu. Obmy¢

kolumny benzenem i osuszy¢ wierzchotek

poda¢ ekstrakt proébki na

nej ,
15 g
brzegi
absorbentu.
kolumne. Elucje patuliny prowadzi¢ 200 ml miesza-
(150 + 50) przy

Ostroznie

niny benzenu 2z octanem etylu

przeptywie 100 ml/min. Odparowa¢ eluat prawie
do sucha na 4#azni parowej nad delikatnym stru-
mieniem azotu. Przenies¢ ilosciowo pozostatosé

za pomocg 16 ml
i odparowa¢ do sucha na +azni

chloroformu do kolby stozkowej
parowej nad deli-

katnym strumieniem azotu. Suchg pozostatos$¢ roz-

pusci¢ niezwkocznie w 500 ul chloroformu, wytrza-
sajac zamknieta kolbe na wytrzasarce.
Jezeli nie wykonuje sie oznaczania patuliny

metoda
samym dniu,

chromatografii
nalezy przechowa¢ roztwér z minimalng

cienkowarstwowej w tym

iloScig rozpuszczalnika w zamrazalniku.
3.5. Chromatografia cienkowarstwowa (TLC)

3.5.1. silica zelu
stepujaco:

i dodac¢

Przygotowanie wykona¢ na-

odwazy¢ 30 g silica zelu do zlewki
ilos¢ wody zgodnie z wymaganiami produ-
Wytrzgsa¢ energicznie 1 min, a nastepnie
przez dodatek wody do konsystencji
umozliwiajacej powlekanie phytek. Przenies¢ do
eaplikatora i natychmiast powleka¢ 5 szklanych
ptytek (20«20 cm) warstwg silica zelu o grubosci
0,25 mm. Pozostawi¢ nieporuszone phytki okoto
10 min, nastepnie suszy¢ powierzchnie phytek
w ciggu 2 h w temperaturze 80°C lub 1 h w tempe-
raturze 110°C.

centa.
doprowadzic¢

3.5.2. Oznaczanie zawartosci
linie zatrzymania rozpusz-

16 cm od krawedzi dolnej
Na linie startu
(bez dziele-

patuliny w proébce.
Na pdytce narysowac

czalnika w odlegtosci
i 0,5 cm od pozostatych krawedzi .
nanies¢ dwa razy po 5 ul i jeden raz

nia) 10 ul roztworu chloroformowego oczyszczonego

ekstraktu proébki oraz 1, 3,5 i 7 ul roztworu
standardowego patuliny.

Nastepnie nanies¢ réwniez 5 ul roztworu stan-
dardowego patuliny na powierzchnie pierwszej
5 ul nakroplonej plamki roztworu ekstraktu ba-
danego.

Rozwija¢ piyte w komorze chromatograficznej
mieszaning: toluen - i octan etylu - 90% (V/V)

Kiedy rozpuszczalnik osigg-
ptytke wyjac

kwas mréowkowy (5:4:1).
nie poziom 4 cm ponizej wierzchokka,
z komory i osuszy¢ pod przykryciem.
Chromatogram wywoda¢ przez spryskanie
0,5% (m/m) MBTH,
wystgpienia cieczy na warstwie zelu, a nastepnie

phytki

roztworem chlorowodorku az do

ogrzanie do 130°C przez 15 min.
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Wizualne poréwnanie intensywnosci fluorescencji
plamek patuliny w ekstrakcie badanej proébki i
roztworach standardowych wykona¢ w d¥ugofalowym
Swietle lampy UV.
Patulina ukazuje
z64ta fluoryzujaca plamka przy Rf = 0,5.
zobaczy¢ jako zotta plamke w Swietle
widzialnym, "jezeli ilos¢ patuliny jest 30,05 ug.
plamki ekstraktu badanej probki
identyczng wartos¢ Rf i barwe z probka

z64tobrazowa, lub
Mozna

sie jako
ja rowniez

Fluorescencja
musi miec
roztworu standardowego.

Plamka proébki ekstraktu z dodatkiem standardu
intensywna niz plamka samej

plamki samego roztworu stan-

powinna by¢ bardziej
prébki ekstraktu i
dardowego.
fluorescencja plamki ekstraktu
probki zawiera sie pomiedzy dwoma plamkami
tworu standardowego, interpolowac
lub powtdrzy¢ nakrapiajac stosowng objetos¢ proéb-
ki ekstraktu i standardu.

Jesli badanej
roz-

nalezy wynik

Jesli  fluorescencja plamki ekstraktu badanej
prébki przekracza intensywnos¢ standardu, nalezy
ekstrakt proébki rozcienczy¢ i powtérzy¢é oznacza-
nie .

Obliczy¢ stezenie patuliny (ug/1) w soku wg
wzoru »

p - *V V,-
Vi nvt
w ktérym:

Ps - zawartos¢ patuliny w roboczym roztworze

standardowym (pig/ml),

vs - objetos¢ roboczego roztworu standardowego

dajacego plamke o fluorescencji odpowia-
dajacej fluorescencji ekstraktu plamki

cury o

V, - objetos¢ koncowa ekstraktu badanej probki
(500 ul),
V2 - objetos¢
0 natezeniu

ekstraktu
fluorescencji

dajacej plamke
odpowiadajacej
standardowego,

proébki
fluorescencji Vs roztworu
ul,
V, - objetos¢ soku jabtkowego pobranego, do ozna-
czania, ml.
3.5.3. Potwierdzanie. Nanies¢ ekstrakt z proébki
w postaci na pltytke. Na brzegu piytki na-
10 ul ekstraktu

smugi
nies¢ roztwdér wzorca patuliny i
wraz ze standardem wewnetrznym.
Rozwija¢ ptytke w mieszaninie toluen -
etylu - kwas mréwkowy 90%(y/y) (5:4:1).
Przykry¢ pdytke za pomocg 2 szklanych ptytek

octan

w taki sposob, zeby mozna byto spryska¢ wszystkie
plamki odpowiadajgce standardom oraz okodto 1 cm
szerokosci  frakcji smugi ekstraktu 2z proébki.
Spryskiwa¢ uzywajac 0,5%(m/m) roztworu chlorowo-
dorku MBTH i ogrzewa¢ 15 min w 130°C.

Nastepnie usungé cze$¢ niespryskanej smugi
patuliny z wyprazonej phytki szklanej metoda

Eluowa¢ silica zel za
z acetonem

prézniowg lub zeskrobac.

pomocg 10 ml mieszaniny chloroformu

(2:1) w stabym przeptywie powietrza Ilub azotu.
Odparowa¢ eluat w 16 ml ampudce i natychmiast
rozpusci¢ pozostatos¢ w -100 ul chloroformu. Na-

nies¢ 10 do 20 ul roztworu ekstraktu, 5 ul roztwo-
ru standardowego patuliny do testu potwierdzaja-
cego TLC, stosujac nastepujace rozpuszczalniki:
bezwodny eter etylowy (1:3),

b) chloroform: metanol (95:5),

c) chloroform: aceton (90:10).

Wartosci Rf patuliny sa odpowiednio: 0,4; 0,4;

0,5.

a) heksan:

ZAELACZNIK 2

OZNACZANIE PATULINY W SOKU JABLKOWYM METODA WYSOKOSPRAWNEJ CHROMATOGRAFI1 CIECZOWEJ (HPLC)

1. Odczynniki

a) Rozpuszczalnik - toluen, octan etylu, meta-
nol cz.d.a.

b) Silica zel 60 0,063 1 0,200 mm - E. Merck.

c) Faza ruchoma dla MPLC - woda destylowana.

d) Roztwér podstawowy - rozpusci¢ 10 mg patuliny

w 100 ml mieszaniny: octan etylu - metanol
(10:90) .

2. Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf cieczowy - Spectra - Physics.

Model 3500 (Spectra - Physics. Santa Clara. CA)
z 10 ul zaworem wprowadzajacym i detektorem SP8200
V) z filtrem na 280 nm.
b) Kolumna: 25 cm x 4,6 mm, Partisil - 10 ODS.
c) Kolby pomiarowe: 30 ml i 100 ml.

d) taznia wodna.

e) Zlewki pojemnosci 50 ml i 250 ml.

) Waga analityczna o dokdadnosci wazenia
0,0002 mg .-

3. Wykonanie oznaczania

3.1. Ekstrakcja. Ekstrahowa¢ 50 ml soku jabtko-
wego trzema 50 ml porcjami octanu etylu. Suszyc

30 min nad bdzwodnym
Nastepnie

potaczone ekstrakty przez
siarczanem sodu (20 g Na2S04 bezw.).
przesaczy¢ ekstrakt do 250 ml
Na2s0”™ dwiema 25 ml porcjami octanu etylu.
doda¢ do potaczonego ekstraktu.
Odparowa¢ do okoto 30 ml parowej (wod-
nej), nad delikatnym strumieniem azotu, nastepnie
ochtodzi¢ do temperatury pokojowej i doprowadzic
objetos¢ do 30 ml za pomoca octanu etylu. Nastep-
100 ml toluenem.

zlewki. Przemy¢
Roztwor
po przemyciu

na +azni

nie rozcienczy¢ do objetosci
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3.2. metoda chromatografii
kolumnowej . chromatograficznej
umiesci¢ zatyczke z waty szklanej. 10 ml
toluenu, a nastepnie wprowadzi¢ do kolumny 15 g
rozmoczonego w toluenie silica zelu. Obmy¢ brzegi
i osuszy¢ wierzchotek absorbentu.
Elucje
toluen

Oczyszczanie probki
Na dnie kolumny

Dodac

kolumny toluenem
Ostroznie poda¢ ekstrakt probki
patuliny prowadzi¢ 200 ml

- octan etylu (70 + 30) przy przeptywie 10 ml/min.
Odparowa¢ eluat prawie do sucha na #azni parowej,
nad delikatnym strumieniem azotu. Przenies¢ ilos-
za pomoca etylu, do
stozkowej i odparowa¢ do sucha na #+azni
nad delikatnym strumieniem azotu. Roz-
octan ety-

na kolumne.
mieszaniny:

ciowo octanu
kolby
parowej,
pusci¢ pozostatos¢ w 500 yl mieszaniny:
(10 + 90), zamkna¢ kolbe i wytrzgsnagc

za pomoca mechanicznego miksera.

pozostatosé

Iu - metanol
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3.3. Wykonanie oznaczania na chromatografie
cieczowym. Rozciennczy¢ podstawowy
liny (100 ug/ml) octan etylu
(10 + 90) do odpowiednich stezen, przygotowujac
w ten sposoéb roztwory patuliny
(1+20 yg/ml). Ustawic predkosé przeptywu
1 ml/min i na 0,01 absorpcji
catego zakresu skali. Wstrzykng¢ 10 yl
probki . piki patuliny wybiegajg poza za-
kres skali, wybrac¢ po-
wprowadzenie Chromatografowac

roztwér patu-
mieszaning: - woda
wzorcowe

kontrole czutosci
Jednostki
Jezeli
inny zakres detektora i

probki .
Wyliczy¢ stezenie patuliny
pomnozy¢ przez 10 do otrzy-

wtorzy¢

roztwory
w roztworze probki i
patuliny w soku jabkkowym.

wzorcowe.

mania zawartosci

INFORMACJE DODATKOWE

Instytut
War-

1. Instytucja
Biotechnologii

opracowujaca
Przemystu

norme -

Rolno-Spozywczego,

szawa.
2.

a) uaktualniono badania organoleptyczne;
cyzowano wymagania dla poszczegélnych wyréznikéw

Istotne zmiany w stosunku do BN-67/8115-01
spre-
jakosci zgodnie z zasadami prowadzenia ocen senso-
rycznych,

b) wykorzystano metody badan
miedzynarodowych (badania klarownosci,

fizykochemicznych
zawartosci
patuliny),

c) uaktualniono wymagania w zakresie ekstraktu,
lotnej, alkoholu,
wymagania "zawartosci

zawartosci
dotyczace

kwasowosci ogélnej i
d) wprowadzono
patuliny w soku jabtkowym zageszczonym,
e) wprowadzono wymagania mikrobiologiczne,

) uaktualniono punkt dotyczacy pakowania,
przechowywania i transportu.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-59/A-04010 Artykuty zywnosciowe. Oznaczanie
zawartbsci arsenu
PN-80/A-04011 Produkty spozywcze. Oznaczanie
zawartosci otowiu
PN-80/A-04012 Produkty spozywcze. Oznaczanie
zawartosci miedzi
PN-59/A-04013 Artykuty zywnosciowe. Oznaczanie
zawartosci cynku
PN-80/A-04014 Produkty spozywcze. Oznaczanie
zawartosci cyny

PN-66/A-04020 Analiza sensoryczna.
PN-65/A-04021 Artykuty zywnosciowe.

Zasady ogé6lne
Metody spraw-

dzania wrazliwosci sensorycznej w zakresie
smaku i wechu

PN-77/A-75032 Przetwory owocowe, warzywne, wa-
rzywno-miesne, grzybowe, wina i miody pitne.
Pakowanie, przechowywanie, transport

PN-72/A-75050 Przetwory owocowe, warzywne, wiha
i miody pitne. Pobieranie proébek

PN-81/A-75051 Mrozone owoce i warzywa. Pobieranie
prébek i metody badan

PN-80/A-75052 Przetwory owocowe, warzywne i wa-
rzywno-miesne. Badania mikrobiologiczne

PN-71/A-75101 Przetwory owocowe i warzywne. Przy-
gotowanie probek i metody badan Ffizykoche-
micznych

PN-64/A-75952 PO4produkty owocowe. Soki owocowe

surowe (Moszcze)

Oznaczanie patuliny w soku jabtkowym metoda chro-
matografii cienkowarstwowej P. M. Scott. J.
Assoc. of Anal. Chem. 57, 621-625, 1974

Oznaczanie patuliny w soku jabtkowym metodg wyso-

kosprawnej chromatografii cieczowej (HPLC)
Helge Stray. J. Assoc. of Anal. Chem. 61,
6, 1352-1362, 1978

Zm Symbol wg SWW - 2461-2.

5. Autorzy projektu normy - mgr inz. Grazyna

Wilczynska, mgr inz. Danuta Reszko.



