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ROZPORZADZENIE MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU WsI"

z dnia 14 stycznia 2009 r.

w sprawie metod analiz zwigzanych z dokonywaniem oceny miodu

Na podstawie art. 34 pkt 2 ustawy z dnia 21 grud-
nia 2000 r. o jakosci handlowej artykutéw rolno-spo-
zywczych (Dz. U. z 2005 r. Nr 187, poz. 1577, z pozn.
zm.?)) zarzadza sie, co nastepuje:

8 1. Okresla sie nastepujace metody zwigzane
z dokonywaniem oceny miodu:

1) metody analiz — w zakresie oznaczania:

a) zawartosci w miodzie:
— wody,
— substancji nierozpuszczalnych w wodzie,
— fruktozy, glukozy i sacharozy,
— b-hydroksymetylofurfuralu,
— proliny,

" Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi kieruje dziatem admini-
stracji rzadowej — rynki rolne, na podstawie 8 1 ust. 2
pkt 3 rozporzadzenia Prezesa Rady Ministrow z dnia
16 listopada 2007 r. w sprawie szczegotowego zakresu
dziatania Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi (Dz. U. Nr 216,
poz. 1599).

2) Zmiany tekstu jednolitego wymienionej ustawy zostaty
ogtoszone w Dz. U. z 2006 r. Nr 170, poz. 1217, Nr 171,
poz. 1225 i Nr 208, poz. 1541, z 2007 r. Nr 176, poz. 1238
oraz z 2008 r. Nr 214, poz. 1346 i Nr 227, poz. 1505.

b) udziatu pytku przewodniego w miodzie,
c) przewodnosci elektrycznej wtasciwej miodu,
d) pH i wolnych kwaséw w miodzie,

e) liczby diastazowej w miodzie;

2) metode sprawdzania spetniania wymagan orga-
noleptycznych miodu okreslonych w przepisach
w sprawie szczegotowych wymagan w zakresie ja-
kosci handlowej miodu;

3) metode sprawdzania wystepowania oznak fer-
mentacji miodu;

4) metody wykrywania obecnosci dekstryn skrobio-
wych, melasu, skrobi, sztucznych barwnikow i roz-
kruszka w miodzie;

5) metody wykrywania miodu sfermentowanego lub
z zatrzymana fermentacja.

8 2. Metody, o ktérych mowa w § 1, sg okreslone

w zataczniku do rozporzadzenia.

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

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: M. Sawicki

Zatacznik do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa
i Rozwoju Wsi z dnia 14 stycznia 2009 r. (poz. 94)

METODY ANALIZ ZWIAZANE Z DOKONYWANIEM OCENY MIODU

I. Metoda analizy — w zakresie oznaczania
zawartosci wody w miodzie

1. Definicja

Metoda okresla zawartos¢ wody w miodzie
wyrazona w procentach wagowych, odpowia-
dajacg oznaczonemu wspotczynnikowi refrak-
cji lub ekstraktu.

2. Zasada metody
Zawartos$é wody okresla sie refraktometrycznie
w miodzie znajdujgcym sie w stanie ptynnym.
3. Aparatura i sprzet

W metodzie uzywa sie podstawowego sprze-
tu laboratoryjnego oraz:

1) refraktometru;

2) wagi analitycznej, umozliwiajgcej zwaze-
nie z doktadnoscig do 0,001 g i odczyt do
0,0001 g;

3) tazni wodne;j.

4. Wykonanie oznaczenia:

1) w probdéwce umieszcza sie okoto 5 g dobrze
wymieszanego miodu, odwazonego z do-
ktadnoscig do 0,001 g; nastepnie probéwke
zamyka sie korkiem, a umieszczony w niej
miéd doprowadza sie do stanu ptynnego
przez podgrzewanie w fazni wodnej w tem-
peraturze 35+-45 °C;

2) za pomocga precika szklanego, na suchym
dolnym pryzmacie refraktometru, umiesz-
cza sie kilka kropli miodu, po czym rozpro-
wadza sie po catej powierzchni pryzmatu
i przykrywa suchym pryzmatem matowym;

3) wykonuje sie pomiar i odczytuje na podziat-
ce wspotczynnik zatamania $wiatta (refrak-
cji) z doktadnoscig do czwartego miejsca po
przecinku; w przypadku wykonania pomiaru
w temperaturze innej niz 20 °C, na kazdy
stopien podwyzszenia temperatury nalezy
zwiekszyé zmierzony wspétczynnik refrakcji
0 0,00023, a na kazdy stopien ponizej 20 °C
obnizy¢ wspdtczynnik o te sama wielkosc.
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5. Prezentacja wynikow Za wynik nalezy przyjaé srednig arytmetyczng
wynikdw co najmniej dwoch réwnolegtych
Z tablicy odczytuje sig zawarto$¢ wody w pro- oznaczen nieréznigcych sie wiecej niz 0 0,2 %.
centach wagowych, odpowiadajgca oznaczo- Wynik podaje sie z doktadnoscig do jednego
nemu wspotczynnikowi refrakcji lub ekstraktu. miejsca po przecinku.
Zaleznos¢é wspotczynnika zatamania swiatta (refrakeji -nZ’), zawartosci wody (% m/m) i ekstraktu
w miodzie
né{} 110 I7kstrakt n}z}o HA.0O Fikstrakt n{z)o 1.0 lI:kstrakt nf)o IO I-kstrakt
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
1,5018 14,0 84.4 1,4932 17,3 81,2 1,4850 20,6 78,0 1,4767 239 74,7
1,5015 14,1 84.3 1,4930 17.4 81,1 1.4847 20,7 71.9 1,4765 240 74,6
1,5012 14,2 84,2 1,4927 17,5 81,0 1,4845 20.8 77.8 1,4762 24.1 74,5
1.5009 14.3 84,1 1,4925 17,6 80,9 1,4842 20.9 71,7 1,4760 242 74.4
1,5007 14.4 84,0 1,4922 17,7 8018 1,4840 21.0 77,6 1,4757 243 74,3
1,5004 14,5 83,9 1,4920 17,8 80,7 1,4837 21,1 71,5 1,4755 244 74,2
1,5002 14.6 83.8 1,4917 17,9 80,6 1,4835 21.2 77.4 1,4752 24.5 74.1
1.4999 14.7 83,7 1,4915 18,0 80,5 1,4832 213 77.4 1,4750 246 74,0
1.4997 14,8 83,6 1,4912 18,1 8.4 1,4830 21.4 71,2 1,4747 247 73,9
1,4994 14,9 83.5 1,4910 18,2 80,3 1,4827 21,5 77.1 1,4745 248 73,8
1,4992 15,0 83,4 1,4907 18,3 80,2 1,4825 21,6 77,0 1.4742 249 73,7
1,4989 15,1 83,4 1,4905 18,4 80,1 1, 4822 | 21,7 | 769 1,4740 | 250 | 73,6
1,4987 15,2 83.3 1,4902 18,5 80,0 1,4820 21,8 76,8 1,4737 25,1 73.5
1,4984 15,3 83,2 1,4900 18,6 79,9 1.4817 21,9 76.7 1,4735 252 73,4
1,4982 15.4 83,0 1,4897 18.7 79.8 14815 22,0 76,6 1,4732 253 73.3
1,4979 15,5 83.0 1,4895 18,8 79,7 1,4812 22,1 76,5 1,4730 254 73,2
1,4976 156 | 828 1,4892 18,9 79.6 LARI0 | 222 | 764 1,4727 | 235 | 73.1
1,4973 15,7 82,7 1,4890 19,0 79,6 1.4807 22,3 76,3 1,4725 25,6 73,0
1,4971 15,8 82,6 1,4887 19,1 79,5 1,4805 224 76,2 1,4722 25,7 72,9
1,4968 159 | 825 1,4885 19,2 79.4 14802 | 22,5 | 76,1 1,4720 | 258 | 72,8
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
1,4966 16,0 | 824 1,4882 19,3 79,3 1,4800 22,6 76.0 1,4717 25,9 72,7
1,4963 16,1 82,3 1,4880 194 79.2 1,4797 227 759 1,4715 26,0 72,6
1,496] 16,2 82,2 1,4877 19,5 79.1 1,4795 228 75,8 1,4712 26,1 72,5
1,4958 16,3 82,1 1,4875 19,6 79,0 1,4792 229 75,7 1,4710 26,2 72,4
1,4955 164 | 82,1 1,4872 19,7 78,9 1,4790 23,0 75,6 1,4707 26.3 72,3
1,4953 16,5 82,0 1,4870 19,8 78.8 1,4787 23,1 75,5 1,4705 26,4 72,2
14951 16,6 | 81,9 1,4867 19,9 78,7 14785 23,2 75,4 1,4702 26,5 72,1
1,4948 16,7 81,8 1,4865 20,0 78,6 1,4782 233 75,3 1,4700 26,6 72,0
1.4946 16,8 81,7 1,4862 20,1 78,5 1,4780 23,4 75,2 1,4697 26,7 71,9
1,4943 16,9 | 8l.6 1,4860 20,2 78,4 1,4777 235 75,1 1,4695 26,8 71,8
1.4940 17,0 | 81,5 1,4857 20,3 78,3 1,4775 23,6 75,0 1,4692 26,9 71,7
1,4937 17,1 81,4 1,4855 20,4 78,2 1,4772 237 74,9 1,4690 27,0 71,6
1,4935 17,2 81,3 1.4852 20,5 78,1 1,4770 238 74,8

1) wagi analitycznej, umozliwiajacej zwazenie
z doktadnoscia do 0,001 g i odczyt do
0,0001 g;

2) zlewki o pojemnosci 150 ml;

6. Z analizy laboratoryjnej sporzadza sie
protokot, ktéry zawiera:

1) nazwe zastosowanej metody;

2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w me- 3) saczka ilosciowego z migkkiej bibuty;

todzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacz-
nie ze szczegotami kazdej okolicznosci, kto-
ra mogta wptynaé na wynik oznaczenia;

4) suszarki;
5) eksykatora;
4) informacje niezbedne do petnego zidentyfi- 6) naczynka wagowego.

kowania probki. 4. Wykonanie oznaczenia:

1) w zlewce o pojemnosci 150 ml umieszcza
sie okoto 25 g miodu, odwazonego z doktad-
noscia do 0,01 g, i rozciencza w okotfo
100 ml wody o temperaturze okoto 70 °C;

Il. Metoda analizy — w zakresie oznaczania
zawartosci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie zawartych w miodzie

1. Definicja 2) saczek iloéciowy z migkkiej bibuty do sacze-

Metoda okresla zawartos¢ substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie zawartych w miodzie
wyrazong w procentach wagowych.

. Zasada metody

Zawarto$¢ substancji  nierozpuszczalnych
w wodzie zawartych w miodzie okresla sie na
podstawie osadu uzyskanego podczas przesg-
czenia rozpuszczonego miodu przez saczek.

. Aparatura i sprzet

W metodzie uzywa sie podstawowego sprzetu
laboratoryjnego oraz:

nia wysusza si¢ w naczyniu wagowym przez
1 godzing w suszarce o temperaturze
100+105 °C i wazy sie z doktadnoscig do
0,0001 g; nastepnie roztwoér miodu przesa-
cza sie przez przygotowany saczek, osad na
sgczku przemywa sie wodga o temperaturze
70 °C do momentu catkowitego wyptukania
miodu z saczka, po czym saczek z osadem
umieszcza sie w zwazonym naczynku wago-
wym i suszy przez 1 godzine w suszarce
o temperaturze 100+105 °C; po ostudzeniu
w eksykatorze sgczek z osadem nalezy zwa-
zy¢ z doktadnosciag do 0,0001 g.
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5. Prezentacja wynikow

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie zawartych w miodzie przedstawia sie w pro-
centach wagowych. Jako wynik podaje sie sred-
nig z dwdch powtorzen. Wynik podaje sie z do-
ktadnosciag do jednego miejsca po przecinku.

. Z analizy laboratoryjnej sporzadza sig
protokdt, ktédry zawiera:

1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w me-
todzie lub uznane za nieobowigzkowe, facz-
nie ze szczegotami kazdej okolicznosci, kto-
ra mogta wptynaé na wynik oznaczenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfi-
kowania probki.

7) kolby miarowej o pojemnosci 100 ml;
8) pipety o pojemnosci 25 ml;
9) zlewki.

. Jezeli w metodzie nie okres$lono ina-

czej, to stosuje sie odczynniki o stop-
niu czystos$ci: czysty do analiz (cz.d.a.).
W metodzie wykorzystuje sie:

1) metanol o stopniu czystosci do HPLC;
2) acetonitryl o stopniu czystosci do HPLC;

3) wode destylowana lub demineralizowang
albo o co najmniej rownorzednej czystosci;

4) wzorce chromatograficzne glukozy, fruktozy
i sacharozy.

. Wykonanie oznaczenia:

1) odwaza sie z doktadnoscia do 0,001 g okoto:

2 g glukozy, 1,5 g fruktozy i 0,25 g sacharozy,
nawazki wzorcéw rozpuszcza sie w zlewce
w okoto 40 ml wody; nastepnie pipeta prze-
nosi sie 25 ml metanolu do kolby pomiaro-
wej o pojemnosci 100 ml; po czym przenosi

Ill. Metoda analizy — w zakresie oznaczania
zawartosci fruktozy, glukozy i sacharozy
w miodzie

1. Definicja

Zawartos$¢ cukréow: fruktozy, glukozy i sacharo-
zy w miodzie stanowi ich procentowy udziat,
obliczany wedtug wzoru okreslonego w ust. 6.

. Zasada metody

Po przefiltrowaniu wodnego roztworu miodu,
zawarto$¢ cukrow oznacza sie metoda chro-
matografii cieczowej. Piki identyfikuje sie na
podstawie ich czaséw retencji. Oznaczenie ilo-
Sciowe przeprowadza sie, wykorzystujac stan-
dard zewnetrzny i opierajac sie na powierzchni
lub wysokosci piku.

. Aparatura i sprzet

Dopuszcza sig stosowanie innej kolumny chro-
matograficznej oraz odpowiednio innych usta-
wien chromatografu niz opisane w metodzie
z zastrzezeniem, ze w przypadku sporéw, za
wiasciwy uznaje sie wynik uzyskany przy za-
stosowaniu kolumny i ustawien chromatogra-
fu, zgodnie z niniejsza metoda.

W metodzie uzywa sie podstawowego sprzetu
laboratoryjnego oraz:

1) chromatografu cieczowego z detektorem re-
fraktometrycznym (RI), pompa, autosample-
rem, piecem do kolumn umozliwiajgcym
utrzymanie temperatury na poziomie 30 °C
oraz integratorem lub komputerem zbieraja-
cym dane pomiarowe;

2) kolumny chromatograficznej ze stali nie-
rdzewnej, o s$rednicy 4,6 mm, o dtugosci
250 mm, wypetnionej zelem krzemionko-
wym modyfikowanym grupami aminowy-
mi, o rozmiarze czastek 5+7 pm;

3) wagi analitycznej, umozliwiajacej zwazenie
z doktadnoscia do 0,001 g i odczyt do
0,0001 g;

4) tazni ultradzwiekowej;

5) strzykawki z filtrem strzykawkowym o po-
rach 0,45 pm;

6) fiolek do probek;

sig ilosciowo roztwdr wzorcow do kolby
z metanolem i uzupetnia sie do kreski wodg;
mieszanina wzorcow ma trwatos¢ 4 tygo-
dnie — jezeli jest przechowywana w tempe-
raturze +4 °C, lub 6 miesiecy — jezeli jest
przechowywana w temperaturze -18 °C;

2

-~

nalezy odwazy¢ okoto 5 g miodu z doktad-
noscig do 0,001 g; po czym w zlewce roz-
puszcza sie midd w okoto 40 ml wody; pipe-
ta przenosi sie 256 ml metanolu do kolby po-
miarowej o pojemnosci 100 ml; nastepnie
przenosi sie ilosciowo roztwdér miodu do
kolby z metanolem i uzupetnia sie do kreski
wodg; przechowuje sie tak jak roztwor wzor-
cowy;

3) za pomoca strzykawki z filtrem strzykawko-
wym napetnia sie fiolki autosamplera od-
dzielnie roztworem probki i roztworem
wzorcowym;

4) przygotowuje sie faze ruchoma; nalezy wy-
miesza¢ acetonitryl z wodg w stosunku
80:20 (v/v) i odgazowag;

5) podczas analizy chromatograficznej stosuje
sie ponizsze ustawienia chromatografu:
a) przeptyw: 1,3 ml/min,
b) temperatura kolumny i detektora: 30 °C,
c) o(l))je;coéc’ probki podawana na kolumne:
10 pl;

6) jezeli nie jest mozliwe przeprowadzenie
analizy w 30 °C i jezeli detektor nie moze
by¢ termostatowany w 30 °C, analize prze-
prowadza sie w temperaturze pokojowej;

7) roztwor probki oraz roztwoér wzorcowy pod-
daje sie chromatografii.

. Obliczenia oraz prezentacja wynikow:

1) cukry w miodzie identyfikuje sig, a ich ilo$¢
okres$la poprzez poréwnanie czasow retencji
i powierzchni pikéw cukrow w miodzie z tymi,
ktore sg obecne w roztworze wzorcowym;
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2) procentowy udziat cukru ,W” oblicza sie¢ IV. Metoda analizy — w zakresie oznaczania
wedtug wzoru: zawartosci 5-hydroksymetylofurfuralu
w miodzie

W A xV,xm, 100 1. Definicja
- A, x V, x m, X ! Metoda okresla stezenie 5-(hydroksymetylo-)fu-
rano-2-karboaldehydu. Wynik wyraza sig
w ktorym: w miligramach na kilogram.

A, — oznacza powierzchnig piku lub wyso-
kos¢ piku okreslonego cukru w roz-
tworze prébki, w jednostkach po-
wierzchni lub dfugosci,

A, —oznacza odpowiednio powierzchnig
piku lub wysokos¢ piku okreslonego
cukru w roztworze wzorcowym, w jed-
nostkach powierzchni lub dtugosci,

V, — oznacza catkowitg objetos¢ roztworu
probki, w mililitrach,

V, — oznacza catkowitg objetos¢ roztworu
wzorcowego, w mililitrach,

m, — oznacza nawazke wzorca danego cu-
kru, w gramach,

m, — oznacza nawazke miodu, w gramach;

3) wynik koncowy podaje sie z doktadnoscig
do jednego miejsca po przecinku; zawartos¢
fruktozy i glukozy podaje sie jako sume tych
dwoch cukréw; zawartos$é¢ sacharozy podaje
sie jako wynik odrebny.

. Powtarzalnos$é

1) réznica miedzy wynikami dwdch oznaczen
zawartosci glukozy przeprowadzonych jed-
noczesnie lub w krotkim odstepie czasu na
tej samej probce, przez tego samego anali-
tyka, w tych samych warunkach, nie powin-
na przekraczac¢ 1,1 g na 100 g probki;

2

-~

réznica miedzy wynikami dwoch oznaczen
zawartosci fruktozy przeprowadzonych jed-
noczesnie lub w krotkim odstepie czasu na
tej samej probce, przez tego samego anali-
tyka, w tych samych warunkach, nie powin-
na przekraczaé¢ 1,0 g na 100 g prébki;

3

-~

roznica miedzy wynikami dwoch oznaczen
zawartosci sacharozy przeprowadzonych
jednoczesnie lub w krotkim odstepie cza-
su na tej samej probce, przez tego same-
go analityka, w tych samych warunkach,
nie powinna przekracza¢ 0,4 g na 100 g
probki.

. Z analizy laboratoryjnej sporzadza sie
protokot, ktéry zawiera:

1) nazwe zastosowanej metody;

2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w me-
todzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacz-
nie ze szczegotami kazdej okolicznosci, kto-
ra mogta wptyna¢ na wynik oznaczenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfi-
kowania proébki.

. Zasada metody

Zawarto$¢ hydroksymetylofurfuralu (HMF)
okresla sie w klarownym, przefiltrowanym,
wodnym roztworze miodu przy uzyciu metody
HPLC z odwréconymi fazami i detekcjg UV.
Otrzymany sygnat poréwnuje sie z wzorcami
0 znanym stezeniu.

. Aparatura i sprzet

Dopuszcza sie stosowanie innej kolumny chro-
matograficznej oraz odpowiednio innych usta-
wien chromatografu niz opisane w metodzie
z zastrzezeniem, ze w przypadku sporéw, za
wiasciwy uznaje sie wynik uzyskany przy za-
stosowaniu kolumny i ustawieh chromatogra-
fu, zgodnie z niniejsza metoda.

W metodzie uzywa sie podstawowego sprzetu
laboratoryjnego oraz:

1) chromatografu cieczowego HPLC z detekto-
rem UV oraz integratorem lub komputerem
z odpowiednim oprogramowaniem;

2) kolumny z wypetnieniem dla fazy odwroéco-
nej C,q
3) filtru membranowego o porach 0,45 pm;

4) wagi analitycznej, umozliwiajgcej zwazenie
z doktadnoscig do 1 mg i odczyt do 0,1 mg;

5) kolby miarowej o pojemnosci: 50, 100 ml;
6) zlewki o pojemnosci 50 ml;
7) pipety o pojemnosci 0,5 ml.

. Jezeli w metodzie nie okreslono ina-

czej, to stosuje sie odczynniki o stop-
niu czystosci: czysty do analiz (cz.d.a.).
W metodzie wykorzystuje sie:

1) wode-metanol (90+10 objetosciowo), oba
odczynniki o stopniu czystosci do HPLC — fa-
za ruchoma;

2) roztwory wzorcowe: roztwor wodny 5-(hy-
droksymetylo-)furano-2-karboaldehydu, 1, 2,
5 i 10 mg/l, roztwér powinien zostac przygo-
towany w dniu uzycia;

3) zelazocyjanek potasu K,Fe(CN)g x 3H,0;
4) octan cynku Zn(CH,COO), x 2H,0;

5) roztwér Carreza I: 15 g zelazocyjanku pota-
sowego 3-wodnego rozpusci¢ w wodzie
w kolbie pomiarowej o pojemnosci 100 ml
i uzupetni¢ woda do kreski;

6) roztwor Carreza ll: 30 g octanu cynku 2-wod-
nego rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiaro-
wej o pojemnosci 100 ml i uzupetni¢ woda
do kreski.

. Wykonanie oznaczenia:

1) oznaczanie zawartosci HMF w roztworze
wzorcowym: absorbancja A przygotowane-
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go roztworu wzorcowego jest okreslana
przy uzyciu spektrofotometru UV przy dtu-
gosci fali 285 nm w 1 cm kwarcowych kuwe-
tach wobec wody jako slepej probki; steze-
nie roztworu wzorcowego oblicza sie we-
dtug wzoru:

A
X=—x1000,
1 x 133,67

w ktorym:

X — oznacza stezenie roztworu wzor-
cowego, w miligramach na litr,

A — oznacza absorbancje roztworu
wzorcowego,

133,67 — oznacza wartos¢ absorpcji aLZS;;

2) wyliczona zawarto$¢ musi korespondowac

1) 10 % $redniego wyniku dla zawartosci HMF
ponizej 20 mg/kg;

2) 5 % sredniego wyniku dla zawartosci HMF
rownej lub wyzszej 20 mg/kg.

. Z analizy laboratoryjnej sporzadza sie

protokdt, ktéry zawiera:
1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w me-
todzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacz-
nie ze szczegotami kazdej okolicznosci, kto-
ra mogta wptyna¢ na wynik oznaczenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfi-
kowania probki.

V. Metoda analizy — w zakresie oznaczania

ze specyfikacjami podanymi przez dostaw- zawartosci proliny w miodzie

ce; roztwor wzorcowy przechowuje sie

w temperaturze 4+8 °C w atmosferze azotu; 1. Zasada oznaczania

roztwor jest skrajnie higroskopijny; jesli ste-
zenie HMF jest wyzsze od 50 mg/kg, odwaza
sie mniejszg nawazke prébki miodu;

3) oznaczanie zawartosci HMF w roztworze
probki miodu: odwaza sie okoto 10 g prébki
miodu z doktadnoscig do 0,0001 g do 50 ml
zlewki; nastepnie rozpuszcza sie probke
w okoto 25 ml wody i przenosi ilosciowo do
kolby miarowej o pojemnosci 50 ml; po czym
dodaje sie po 0,5 ml roztworéw Carreza |
i Carreza ll, a nastepnie kolbe uzupetnia do
kreski wodg; potem przesacza sie przez sa-
czek karbowany i nastepnie przefiltrowuje
przez filtr membranowy o porach 0,45 pm
w celu otrzymania roztworu probki gotowego
do analizy chromatograficznej; jezeli probka
jest poddawana analizie w czasie do pot go-
dziny od przygotowania roztworu, nie jest ko-
nieczne stosowanie roztworéw Carreza;

4) podczas analizy chromatograficznej stosuje
sie ponizsze ustawienia chromatografu:

a) szybkos¢ przeptywu: 1,0 ml/minute,

b) objetosé¢ nastrzyku: 20 pl roztworu proébki
lub roztworu wzorcowego,

c) detekcja: UV dfugosé fali 285 nm;

5) poddaje sie chromatografii roztwor prébki
oraz roztwor wzorcowy.

. Obliczenia i sposdb przedstawienia
wynikéow

Zawartos¢ HMF w roztworze probki oblicza sig
poprzez porownanie odpowiednich po-
wierzchni pikéw dla roztworu prébki oraz roz-
tworu wzorcowego, po uwzglednieniu rozcien-
czenia. lIstnieje liniowa zalezno$¢ pomiedzy
stezeniem a powierzchnia piku dla HMF. Wyni-
ki podaje sie w mg/kg miodu z doktadnoscig
do jednego miejsca po przecinku.

. Powtarzalnosé

Roéznica miedzy wynikami dwéch oznaczen
przeprowadzonych jednoczes$nie lub w krétkim
odstepie czasu na tej samej probce, przez tego
samego analityka, w tych samych warunkach,
nie powinna przekraczac:

Oznaczanie zawartosci proliny polega na wy-
odrebnieniu jej z innych aminokwaséw miodu
za pomocg izopropanolu i pomiaréw kolory-
metrycznych jej barwnego kompleksu z ninhy-
dryna. Wynik wyraza sie w miligramach na
100 g miodu.

. W metodzie uzywa sie podstawowego

sprzetu laboratoryjnego oraz spektro-
fotometru.

. Jezeli w metodzie nie okreslono ina-

czej, to stosuje sie odczynniki o stop-
niu czystosci: czysty do analiz (cz.d.a.).
W metodzie wykorzystuje sie:

1) stezony kwas mréwkowy;

2) 3 % (m/m) roztwér ninhydryny w dwume-
toksyetanolu wolnym od nadtlenkow (eter
jednometylowy glikolu etylenowego —
CH;OCH,CH,0H);

3) wodny roztwor izopropanolu 1:1 (V/V);
4) wzorzec proliny.

. Wykonanie oznaczenia:

1) odwaza sie okoto 2,5 g miodu z doktadno-
$ciag do czwartego miejsca po przecinku
i przenosi ilosciowo do kolby pomiarowej
o pojemnosci 50 ml, dopetnia sie woda do
kreski;

2) za pomoca pipety przenosi sie 0,5 ml roz-
tworu miodu do 3 probdéwek (20 x 150 mm,
z teflonowym korkiem i nakretkami), dodaje
0,25 ml stezonego kwasu mréwkowego,
T ml 3% (m/m) roztworu ninhydryny
w dwumetoksyetanolu wolnym od nadtlen-
kéw; po czym zamyka sie, miesza i umiesz-
cza na 15 minut we wrzacej tazni wodnej;
nastepnie studzi sie do 22 °C w ciggu 5 mi-
nut i dodaje 5 ml wodnego roztworu izopro-
panolu [1:1 (V/V)]; po czym nalezy wymie-
szaé i zmierzy¢ ekstynkcje przy dtugosci fali
520 nm, obok prébki zerowej zrobionej
z 0,5 ml roztworu miodu, 1,25 ml wody
i 5 ml wodnego roztworu izopropanolu
[1:1 (V/V)];
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3) sporzadza sie krzywa wzorcowa w nastepu-
jacy sposob:

a) odwaza sie 40 mg (z doktadnoscig do
0,0001 g) proliny i rozpuszcza w 1 000 ml
wody; z tego pobiera sie 10, 25, 50 ml
i rozciencza wodg do 100 ml,

b) z otrzymanych roztworéw oraz z roztworu
wyjsciowego pobiera sie po 0,5 mli ozna-
cza ekstynkcje (jak w pkt 2), stosujac za-
miast roztworu miodu kolejne rozciencze-
nie proliny,

c) krzywag wzorcowg wykresla sie w ukta-
dzie: absorpcja — pg proliny/0,5 ml;

4) z krzywej wzorcowej odczytuje sie zawar-
tos¢ proliny.

. Obliczenia oraz prezentacja wynikéow

Zawartosc¢ proliny w mg/100 g miodu (P) obli-
cza sie wedtug wzoru:

P=AxA4,
w ktorym:

A — oznacza ilo$¢ pg proliny w 0,5 ml badane-
go roztworu (odczyt z krzywej wzorcowej),

4 — oznacza wspofczynnik rozciehczen.

Roznica miedzy wynikami dwéch oznaczen
przeprowadzonych jednoczesnie lub w krotkim
odstepie czasu na tej samej probce, przez tego
samego analityka, w tych samych warunkach,
nie powinna przekracza¢ 5 % wyniku srednie-
go. Wynik podaje sie z doktadnoscia do jedne-
go miejsca po przecinku.

. Z analizy laboratoryjnej sporzgdza sie
protokot, ktéry zawiera:

1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w me-
todzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacz-
nie ze szczegotami kazdej okolicznosci, kto-
ra mogta wptyna¢ na wynik oznaczenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfi-
kowania proébki.

3. Aparatura i sprzet

W metodzie uzywa sie podstawowego sprzetu
laboratoryjnego oraz:

1) wagi technicznej;

2) mikroskopu laboratoryjnego;

3) wiréwki 3000 obrotéow/minute;

4) palnika spirytusowego;

5) termometru ze skalg stopniowg do 100 °C.

. Wykonanie oznaczenia:

1) wazy sie okoto 10 g miodu w probdéwce wi-
rowkowej o pojemnosci 20 ml, dopetnia sie
wodg o temperaturze okoto 50 °C do 20 ml
i miesza precikiem do catkowitego rozpusz-
czenia miodu; nastepnie wiruje sie przez
5+10 minut przy predkosci 3000 obro-
tow/minute; po czym pipeta odcigga sie
ostroznie ptyn znad osadu; napetnia sie pro-
boéwki wodg do 20 ml i powtdrnie wiruje,
a nastepnie dekantuje; gdy osadu jest okoto
0,1 ml, pozostawia si¢ nad nim warstwe wo-
dy grubosci okoto 0,5 cm, gdy osadu jest
okoto 0,3 ml, pozostawia sig 1 cm warstwe
wody; osad nalezy wymieszac;

2) pobiera sie mikropipetg 0,1 ml doktadnie
wymieszanego osadu, przenosi na szkietko
podstawowe i rozprowadza réwnomiernie
na powierzchni 1 cm? (wykreslonego
uprzednio na odwrotnej wzgledem rozmazu
stronie szkietka); z drugiej probdéwki w iden-
tyczny sposéb przygotowuje sie drugi roz-
maz na tym samym szkietku podstawowym;
preparat nalezy nieco podsuszyé. Umiesz-
cza sie krople zelatyny na szkietku przykryw-
kowym, szkietka nalezy potaczyé, ktadac
szkietko przykrywkowe od gory na szkietko
podstawowe; przed przystgpieniem do wy-
konania preparatu nalezy zwréci¢ uwage na
doktadne umycie szkietek, precikéw i pipet;

3) preparat poczatkowo bada sie ogdlnie dla
zorientowania sie, czy powstat réwnomier-
ny rozktad ziaren pytku na szkietku; nalezy
policzy¢ 300 kolejnych ziaren pytku, przesu-
wajac preparat pasami réwnomiernie za po-
mocg srub stolika; liczbe ziaren pytku po-
szczegolnych roslin zestawia sie w tabeli;
gatunki nieokreslone zapisuje sie jako inne;
oddzielnie notuje sie liczbe ziaren pytku

VI. Metoda analizy — w zakresie oznaczania
udziatu pytku przewodniego w miodzie

roslin wiatropylnych i nienektarujacych.
5. Prezentacja wynikow:

1. Definicja 1) od policzonych 300 ziaren pytku nalezy odli-

Udziat pytku przewodniego w miodzie okresla
sie na podstawie analizy pytkowej miodu.
Z prébki miodu wyodrebnia sie pytek rosliny,
ktérego zawartos¢ wystepuje w znacznej prze-
wadze. Wynik wyraza sie w procentach.

. Zasada metody

Oznaczanie polega na okresleniu procentowe-
go udziatu pytkdow poszczegodlnych gatunkow
roslin w miodzie. Na tej podstawie okresla sig
odmiane miodu nektarowego nazwa tej rosli-
ny, ktérej procentowa zawartos$é¢ pytku w mio-
dzie wystepuje w znacznej przewadze.

czy¢ wszystkie ziarna pytku roslin wiatropyl-
nych i niewydzielajagcych nektaru; udziat
pytku przewodniego (X) oblicza sie w pro-
centach wedtug wzoru:

p x 100
-z
w ktérym:
p — oznacza liczbe ziaren pytku wyste-
pujacego w znacznej przewadze,
z — oznacza liczbe ziaren pytku roslin
nektarujacych;
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2) w celu doktadniejszego okreslenia odmiany
miodu przyjmuje sie srednig z kilku ozna-
czen (co najmniej dwoch);

3) w przypadku réznicy miedzy wynikami z po-
szczegolnych oznaczen wigkszej niz5 %, wy-
konuje sie nastgpne oznaczania; do oblicze-
nia sredniej przyjmuje sie dwa lub trzy wyni-
ki o najblizszej wzgledem siebie wartosci.

6. Z analizy laboratoryjnej sporzgdza sie
protokot, ktory zawiera:

1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w me-
todzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacz-
nie ze szczegétami kazdej okolicznosci, kto-
ra mogta wptyna¢ na wynik oznaczenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfi-
kowania probki.

VIl. Metoda analizy — w zakresie oznaczania
przewodnosci elektrycznej wtasciwej
miodu

1. Definicja

Przewodnosciag elektryczng wtasciwg miodu
jest przewodnos$¢ 1 ml 20 % (m/m) roztworu
miodu w przeliczeniu na suchg mase, w tem-
peraturze 20 °C. Wynik wyraza sie w mili-
simensach na centymetr (mS x cm™").

2. Zasada metody

Oznaczanie przewodnosci elektrycznej wtasci-
wej miodu polega na pomiarze oporu elek-
trycznego za pomoca naczynka kondukto-
metrycznego, roztworu zawierajgcego 20 g
miodu w przeliczeniu na suchg mase, w 100 ml
wody destylowane;.

3. Aparatura i sprzet

W metodzie uzywa sie podstawowego sprzetu
laboratoryjnego oraz:

1) miernika przewodnosci;

2) wagi analitycznej;

3) tazni wodnej;

4) naczynka konduktometrycznego;

5) termometru ze skalg stopniowa do 100 °C;

6) kolby miarowej o pojemnosci: 100 ml
i 1000 ml;

7) zlewki.

4. Jezeli w metodzie nie okreslono ina-
czej, to stosuje sie odczynniki o stop-
niu czystos$ci: czysty do analiz (cz.d.a.).
W metodzie wykorzystuje sie:

1) wode $wiezo destylowang;

2) roztwor chlorku potasu, 0,1 M, przygotowa-
ny na dzien przed zastosowaniem w naste-
pujacy sposob: w 1000 ml kolbie rozpuszcza
sie w niewielkiej ilosci wody ($wiezo desty-
lowanej) 7,4557 g chlorku potasu (KCI) wy-
suszonego w temperaturze 130 °C i dopet-
nia do kreski.

5. Wykonanie oznaczenia:

1) odwaza sie z doktadnoscig do 0,001 g na-
wazke okofo 20 g miodu w przeliczeniu na
sucha mase, wyliczong wedfug wzoru:

20 g x 100
M= ————,
MS
w ktérym:
M — oznacza potrzebng nawazke miodu,
w gramach,

MS — oznacza zawartos$é suchej masy, kto-
ra jest rowna: 100 % minus zawar-
tos¢ wody (oznaczonej wedtug meto-
dy analizy — w zakresie oznaczania
zawartosci wody w miodzie);

2) odwazong ilo$¢ miodu rozpuszcza sie w nie-
wielkiej ilosci wody destylowanej w 100 ml
kolbie miarowej i dopetnia do kreski;

3) jezeli naczynko konduktometryczne nie ma
wyznaczonej statej, okresla sie jg w naste-
pujacy sposob:

a) umieszcza sie 40 ml roztworu chlorku po-
tasu w zlewce; nastepnie podtacza sie na-
czynko konduktometryczne do miernika
przewodnosci, przemywa je roztworem
chlorku potasu i zanurza w roztworze
wraz z termometrem, po czym odczytuje
sie przewodnos$é elektryczng roztworu
w mS w momencie, gdy roztwor osiggnie
temperature 20 °C (£ 0,5 °C); w celu unik-
niecia zafatszowania odczytu w zwigzku
z efektem polaryzacji, czas pomiaru powi-
nien by¢ mozliwie najkrotszy,

b) oblicza sie statg naczynka K wedtug wzoru:

K=11,691x 1/G,

w ktorym:
K — oznacza stata naczynka w cm™',
G — oznacza przewodnosé elek-

tryczng w mS, mierzong przy
uzyciu naczynka konduktome-
trycznego,

11,691 — suma wartosci Sredniej prze-
wodnosci elektrycznej wody
swiezo destylowanej
w mS x cm~! oraz przewodno-
Sci elektrycznej 0,1 M roztworu
chlorku potasu, w temperatu-
rze 20 °C,

c) po okresleniu statej naczynka, przeptuku-
je sie elektrode woda destylowang;

4) 40 ml roztworu probki przelewa sie do zlew-
ki, zlewke umieszcza sie w tazni wodnej
o temperaturze 20 °C; naczynko kondukto-
metryczne nalezy optuka¢ pozostata czescig
roztworu probki; nastepnie zanurza sie na-
czynko pomiarowe (czujnik) w roztworze
probki i odczytuje wynik pomiaru, gdy tem-
peratura roztworu bedzie wynosita 20 °C
(+ 0,5 °C); w celu unikniecia zafatszowania
odczytu w zwigzku z efektem polaryzacji,
czas pomiaru powinien by¢é mozliwie naj-
krotszy.
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6. Obliczenia oraz prezentacja wynikow:

1) przewodnosé elektryczng wtasciwg miodu
wyraza sie w milisimensach x centymetr
(mS x em™), wyliczajac wedtug wzoru:

S, =KxG,
w ktorym:

S, —oznacza przewodnos¢ elektrycz-
ng roztworu miodu wyrazong
w mS xcm™,

K — oznacza statg naczynka wyrazong
wemT,

G —oznacza przewodno$é wyrazong
w mS;

2) wynik (S,) nalezy wyrazi¢ z doktadnoscig
do 0,001 mS x cm™.

7. Powtarzalnosé

Réznica miedzy wynikami dwdch oznaczen
przeprowadzonych jednoczes$nie lub w krot-
kim odstepie czasu na tej samej probce,
przez tego samego analityka, w tych samych
warunkach, nie powinna przekracza¢ 10 %
wyniku $redniego.

8. Z analizy laboratoryjnej sporzadza
sie protokot, ktoéry zawiera:
1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w me-
todzie lub uznane za nieobowigzkowe,
tacznie ze szczegdtami kazdej okolicznosci,
ktéra mogta wptynaé na wynik oznaczenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidenty-
fikowania probki.

VIIl. Metoda analizy — w zakresie oznacza-

nia pH i wolnych kwasow w miodzie

1. Definicja
Wolng kwasowos¢ miodu stanowi zawartosc
wszystkich wolnych kwasoéw.

Wynik wyraza sie w milirébwnowaznikach na
kilogram miodu (mval/kg), okreslonych za
pomoca tej metody.

2. Zasada metody

W roztworze wodnym probki miodu mierzo-
ne jest pH. Roztwér jest miareczkowany za
pomocg roztworu wodorotlenku sodu o ste-
zeniu 0,1 M do pH 8,30.

3. Aparatura i sprzet

W metodzie uzywa sie podstawowego sprze-
tu laboratoryjnego oraz:

1) pH-metru o doktadnosci 0,01 jednostki;

2) mieszadta magnetycznego;

3) wagi analitycznej, umozliwiajacej zwaze-
nie z doktadnosciag do 0,001 g i odczyt do
0,0001 g;

4) biurety o pojemnosci 10 ml o doktadnosci
0,02 ml lub automatycznego titratora;

5) zlewki o pojemnosci 250 ml.

. Jezeli w metodzie nie okreslono ina-

czej, to stosuje sie odczynniki o stop-
niu czystosci: czysty do analiz (cz.d.a.).
W metodzie wykorzystuje sie:

1) wode destylowang wolng od dwutlenku we-
gla;

2) roztwory buforowe do kalibracji pH-metru
o pH okoto 4,0; pH okoto 7,0 i pH okoto 9,0;

3) mianowany roztwor wodorotlenku sodu
o stezeniu 0,1 M.

. Wykonanie oznaczenia:

1) pH-metr kalibruje sie przy pH okoto 4,0;
pH okoto 7,0 i pH okoto 9,0 w sposdb zgod-
ny z dokumentacja techniczng;

2) w zlewce 250 ml rozpuszcza sie 10 g miodu
odwazonego z doktadnoscia do 0,001 g
w 75 ml wody destylowanej wolnej od dwu-
tlenku wegla;

3) w roztworze probki, mieszanym przy uzyciu
mieszadta magnetycznego, zanurza sig elek-
trody pH; nastepnie odczytuje wynik i notu-
je pH z doktadnoscig do drugiego miejsca
po przecinku; po czym miareczkuje sie za
pomoca 0,1 M roztworu NaOH do pH = 8,3
(stabilny odczyt powinien zostaé¢ otrzymany
w przeciggu okoto 120 sekund od rozpocze-
cia miareczkowania);

4) zapisuje sie pomiar z doktadnoscig do dru-
giego miejsca po przecinku.

. Obliczenia oraz prezentacja wynikow:

1) pH — wedtug pomiaru pH-metru, wynik po-
daje sie z doktadnoscig do drugiego miejsca
po przecinku;

2) wolng kwasowos$é (N) wyraza sie w mval/kg
miodu:

N =ml 0,1 M NaOH x 10;

wynik podaje sie z doktadnoscig do jednego
miejsca po przecinku.

. Powtarzalnosé¢

Réznica miedzy wynikami dwéch oznaczenh
przeprowadzonych jednoczesnie lub w krotkim
odstepie czasu na tej samej probce, przez tego
samego analityka, w tych samych warunkach,
nie powinna przekracza¢ 10 % wyniku Sred-
niego.

. Z analizy laboratoryjnej sporzadza sie

protokot, ktory zawiera:
1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w me-
todzie Ilub uznane za nieobowigzkowe,
tacznie ze szczegdétami kazdej okoliczno-
sci, ktéra mogta wptynaé na wynik ozna-
czenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfi-
kowania probki.
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IX. Metoda analizy — w zakresie oznaczania
liczby diastazowej w miodzie

1. Definicja

Jednostke aktywnosci diastazy okresla sie jako
taka ilos¢ enzymu, ktéra przeksztatca 0,01 g
skrobi do okreslonego punktu koncowego
w czasie jednej godziny w temperaturze 40 °C
w warunkach testowych. Wyniki wyraza sie
w jednostkach Schade na gram miodu.

. Zasada metody

Aktywnos¢ diastatyczng miodu okresla sie me-
toda fotometryczng, w ktérej jako substrat sto-
sowana jest nierozpuszczalna skrobia koniugo-
wana z btekitnym barwnikiem. Jest ona hydro-
lizowana przez amylaze, co prowadzi do otrzy-
mania rozpuszczalnych w wodzie fragmentow
tancucha skrobi, tworzacych z barwnikiem nie-
bieskie potaczenia, ktérych absorbancja mie-
rzona jest fotometrycznie przy dtugosci fali
620 nm. Absorbancja roztworu jest proporcjo-
nalna do aktywnosci diastatycznej probki.

. Aparatura i sprzet

W metodzie uzywa sie podstawowego sprzetu
laboratoryjnego oraz:

1) fotometru;

2) mieszadta (mikrowytrzasarki);

3) tazni wodnej z termostatem;

4) czasomierza;

5) wagi analitycznej, umozliwiajgcej wazenie

z doktadnoscia do 0,001 g i odczyt do
0,0001 g;

6) bibuty filtracyjnej;
7) kuwety 1 cm;
8) pipety o pojemnosci 1 mli 5 ml.

. Jezeli w metodzie nie okreslono ina-
czej, to stosuje sie odczynniki o stop-
niu czystosci: czysty do analiz (cz.d.a.).
W metodzie wykorzystuje sie:

1) test do oznaczania aktywnos$ci a-amylazy
(skrobia koniugowana z btekitnym barwni-
kiem);

2) wodorotlenek sodu o stezeniu 0,5 M;

3) bufor octanowy (0,1 M, pH 5,2): rozpuszcza
sie 13,6 g octanu sodu 3-wodnego w wodzie,
nastepnie doprowadza si¢ pH roztworu do
5,2 za pomoca lodowatego kwasu octowego
(1—2 ml) i rozciehcza do 1 litra woda.

. Wykonanie oznaczenia:

1) przygotowuje sie probke $lepa; umieszcza
sie 5,0 ml buforu octanowego w probdéwce;

2) przygotowuje sie roztwor probki miodu; wa-
zy sie 1,00 g miodu i przenosi ilosciowo za
pomoca buforu octanowego do kolby mia-
rowej o pojemnosci 100 ml, dopetnia do
kreski buforem fosforanowym; procedure
przeprowadza sie w ciggu godziny;

3) przenosi sige 5,0 ml roztworu probki do pro-
béwki i umieszcza w tazni wodnej o tempe-
raturze 40 °C; probdéwke z prébkag slepa

réowniez umieszcza sie w tazni wodnej
o temperaturze 40 °C; po uptywie okoto
15 minut, za pomocg szczypcow, do obu
roztworow dodaje sie po tabletce testu do
oznaczania aktywnosci a-amylazy (skrobia
koniugowana z btekitnym barwnikiem); wta-
cza sie czasomierz;

4

-

miesza sie roztwory przy uzyciu mieszadta
do momentu rozpuszczenia tabletek (okoto
10 sekund), a nastepnie przenosi sie je z po-
wrotem do fazni wodnej; doktadnie po
15 minutach dodaje sie 1 ml roztworu wo-
dorotlenku sodu (przerwanie reakcji enzy-
matycznej);

5) za pomoca mieszadta nalezy wymieszaé
roztwory ponownie przez okofo 5 sekund;
natychmiast przefiltrowuje sie roztwory
przez bibute filtracyjng i mierzy absorbancje
w 1 cm kuwetach przy diugosci fali 620 nm,
stosujac wode jako prébke referencyjng; ab-
sorbancje dla roztworu probki slepej odej-
muje sie od absorbancji roztworu probki
(AAgyp); jesli absorbancja jest wigksza od
1,0, rozciehcza sie roztwor probki woda
i uwzglednia rozciehczenie podczas oblicza-
nia wynikow.

6. Obliczenia oraz prezentacja wynikow

Dla wartosci liczby diastazowej (LD) z przedzia-
tu: 8—40 wyznacza sie wartos¢ LD wedtug
wzoru:

LD = 28,2 x AAgy, + 2,64,

w ktérym:

AAgo — oznacza roznice absorbancji ba-
danego roztworu miodu i prébki
slepej,

28,2 i 2,64 — oznaczajg state uwzgledniajace
zalezno$¢ miedzy aktywnoscia
diastatyczng miodu.

Dla wartosci liczby diastazowej (LD) z przedzia-
fu: 0—8 wyznacza sie wartosé¢ LD wedtug po-
nizszego wzoru:

LD = 35,2 x AAgy, - 0,46,

w ktérym:

AAgyg — oznacza roznice absorbancji ba-
danego roztworu miodu i probki
slepej,

35,21 0,46 — oznaczaja state uwzgledniajace
zalezno$é miedzy aktywnoscig
diastatyczng miodu.

. Powtarzalnosé

Roznica miedzy wynikami absorbancji dwoch
oznaczen przeprowadzonych jednoczesnie lub
w krétkim odstepie czasu na tej samej probce,
przez tego samego analityka, w tych samych
warunkach, nie powinna przekracza¢ wartosci
wyliczonej wedtug wzoru:

r=0,02 + 0,03 x Agyp,
w ktorym:

r — oznacza réznice miedzy wynika-
mi dwdch oznaczen przeprowa-
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dzonych jednoczesnie lub w krot-

kim odstepie czasu na tej samej

probce, przez tego samego anali-

tyka, w tych samych warunkach,

0,02 i 0,03— oznaczajg state uwzgledniajace

zalezno$¢ miedzy aktywnoscia
diastatyczna miodu,

— oznacza S$rednig arytmetyczna

absorbancji dwéch oznaczen

prébki przy dtugosci fali 620 nm.

A620

Wynik podaje sig z doktadnoscig do pierwsze-
go miejsca po przecinku.

8. Z analizy laboratoryjnej sporzadza sige
protokot, ktéry zawiera:

1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnosci niewymienione w me-
todzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacz-
nie ze szczegétami kazdej okolicznosci, kto-
ra mogta wptyna¢ na wynik oznaczenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidentyfi-
kowania probki.

X. Metoda sprawdzania spetniania wyma-

gan organoleptycznych miodu
1. Definicja

Sprawdzanie spetniania wymagan organolep-
tycznych miodu ocenia sig, badajac barwe,
konsystencje, smak i zapach miodu, okreslo-
nych za pomoca tej metody.

2. Zasada metody

Miéd bada sie za pomoca narzadu wzroku, we-
chu i smaku.

3. Badania obejmujg sprawdzanie:
1) barwy;
2) konsystencji;
3) smaku;
4) zapachu.

4. Wykonanie badan:
1) barwe bada sie przez obserwacje:

a) miodu ptynnego, klarownego, bez peche-
rzykéw powietrza; badany miéd o tempe-
raturze 35+45 °C powinien znajdowac sie
w probéwce ze szkta bezbarwnego
o $rednicy 10 mm; obserwacje przepro-
wadza sie przy swietle dziennym, oglada-
jac probke pod swiatto,

b) powierzchni przekroju bryty miodu skry-
stalizowanego, przy swietle dziennym;

2) konsystencje bada sie przez obserwacje
$ciekania miodu z metalowego lub drewnia-
nego mieszadtfa; w przypadku badania mio-
du skrystalizowanego sprawdzanie konsy-
stencji polega na ocenie wygladu krysztat-
kdow w rozmazie miodu na szkietku przed-
miotowym;

3) smak bada sie przez degustacje ptynnego
miodu o temperaturze pokojowej;

Xl.

XII.

4) zapach bada sie przez wachanie miodu;
miéd przeznaczony do badania lekko pod-
grzewa sie i rozciera na szkietku przedmio-
towym lub blaszce aluminiowej; badanie
przeprowadza sie w pomieszczeniu wolnym
od obcych zapachow.

5. Wyniki badan organoleptycznych opi-

suje sie w zestawieniu tabelarycznym,
w ktoérym dla zawartosci kazdego zba-
danego opakowania podaje sie barwe,
konsystencje, smak i zapach.

Metoda sprawdzania
oznak fermentacji miodu

wystepowania

Oznaki fermentacji miodu wykrywa sie na pod-
stawie ogledzin zewnetrznych, badania zapachu
oraz badania smaku miodu. Burzenie sie (pienie-
nie) w catej objetosci miodu lub na jego po-
wierzchni, charakterystyczny zapach i posmak
fermentacji $wiadcza o wystepowaniu oznak fer-
mentacji miodu.

Metody wykrywania obecnosci dekstryn
skrobiowych, melasu, skrobi, sztucznych
barwnikow i rozkruszka w miodzie

1. Za pomocag metod wykrywa sie obec-
nos¢ w miodzie:
1) dekstryn skrobiowych;
2) melasu;
3) skrobi;
4) sztucznych barwnikéw;
5) rozkruszka.

2. W metodach uzywa sie podstawowego
sprzetu laboratoryjnego oraz:

1) stereoskopu;
2) mikroskopu;
3) tazni wodnej z termostatem;
4) czasomierza;

5) wagi analitycznej, umozliwiajacej wazenie
z doktadnoscia do 0,001 g i odczyt do
0,0001 g.

3. Jezeli w metodzie nie okreslono ina-
czej, to stosuje sie odczynniki o stop-
niu czystosci: czysty do analiz (cz.d.a.).
W metodzie wykorzystuje sie:

1) 10 % (m/m) roztwor taniny;
2) stezony kwas solny;

3) 96 % (V/V) alkohol etylowy;
4) krystaliczny octan otowiawy;
5) tlenek otowiawy;

6) zasadowy octan otowiawy;
7) alkohol metylowy;

8) jod;

9) jodek potasu;
10) biatg przedze wetniang;
11) 10 % (m/m) roztwér weglanu sodu;

12) 10 % (m/m) roztwér kwasnego siarczanu
potasowego;
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13) 1 % (V/V) roztwdr amoniaku;
14) 0,1 mol/l roztwor kwasu solnego;
15) eter naftowy;

16) 5 % (m/m) roztwdér wodorotlenku sodo-
wego.

4. Wykrywanie obecnosci:
1) dekstryn skrobiowych w miodzie:

a) odwaza sie 5 g miodu, rozpuszcza sie go
w 10 ml wody, podgrzewajgc na tazni
wodnej, az do uzyskania jednorodnego
roztworu,

b) dodaje sie 0,5 ml 10 % (m/m) roztworu
taniny w celu wytracenia biatka, nastep-
nie studzi sie i po sklarowaniu odsacza
sie lub odwirowuje,

c) z otrzymanego przesaczu pobiera sie
2 ml, dodaje 2 krople stezonego kwasu
solnego i 20 mI 96 % (V/V) alkoholu etylo-
wego,

d) powstanie biatego lub mlecznego zmet-
nienia $wiadczy o obecnosci dekstryn
skrobiowych z syropu ziemniaczanego;

2) melasu w miodzie:

a) przygotowuje sie roztwor zasadowego
octanu otowiawego: odwaza sie 15 g kry-
stalicznego octanu otowiawego i 5 g tlen-
ku ofowiawego, rozciera razem w moz-
dzierzu, zsypuje mieszaning do kolby
stozkowej, dodaje 5 ml wody i ogrzewa
na tazni wodnej, kilkakrotnie wstrzasajac,
az do otrzymania biatej mieszaniny,

b) dodaje sie 45 ml goracej wody i ogrzewa
przez 15 minut, kolbe zamyka i pozosta-
wia az do opadniecia osadu,

c) roztwor dekantuje sie znad osadu, na-
stepnie szybko przesacza sie; sprawdza
sie ciezar wtasciwy, wyrazany w gramach
na mililitr (g/ml),

d) do 5 ml 20 % (m/m) roztworu badanego
miodu dodaje sie 2,5 ml zasadowego
octanu ofowiawego i 22,5 ml alkoholu
metylowego, nastepnie nalezy wymieszaé,

e) wytworzenie sie obfitego, brunatnozétte-
go osadu s$wiadczy o zanieczyszczeniu
melasem; potwierdzenie wynikdw mozna
uzyskaé przez stwierdzenie duzej zawar-
tosci popiotu w miodzie;

3) skrobi w miodzie:

a) przygotowuje sie roztwor jodu: 1 g jodu
i 2 g jodku potasu rozciera sie w mozdzie-
rzu z 2+3 ml wody, nastepnie dodaje
300 ml wody; przesacza i przechowuje
w ciemnej butelce; zamiast roztworu jodu
dopuszcza sie stosowanie ptynu Lugola,

b) badany midd rozciencza sie¢ woda w sto-
sunku 1:4, zagotowuje, studzi sie, dodaje
2+3 krople roztworu jodu w jodku potaso-
wym i wstrzgsa,

c) niebieskie zabarwienie $wiadczy o obec-
nosci skrobi w miodzie;

4) sztucznych barwnikéw w miodzie:

biatag przedze wetniang moczy sie doktadnie
przez 10 godzin w 10 % (m/m) roztworze
weglanu sodowego, nastepnie doktadnie
wypfukuje w wodzie i wysusza w tempera-
turze pokojowej,

a) wykrywanie barwnikéw kwasnych:

— b mg miodu rozpuszcza sie w zlewce
o pojemnosci 50 ml w 25 ml wody, na-
stepnie dodaje sie 1T ml 10 % (m/m)
roztworu kwasnego siarczanu potaso-
wego, wktada 2 nitki wetny dtugosci
okoto 10 cm i gotuje na wolnym ogniu
przez 10 minut,

— wyjmuje sie wetne, przemywa jg wo-
dg, wktada do zlewki o pojemnosci
50 ml, zawierajgcej 10 ml 1 % (V/V)
roztworu amoniaku i kilka porcelanek,
gotuje przez 30 minut pod przykry-
ciem,

— jezeli roztwor zabarwi sig, usuwa sie
wetne, a na jej miejsce wktada nowa,
po czym do roztworu dodaje sie 1 ml
10 % (m/m) roztworu kwasnego siar-
czanu potasowego i gotuje przez
10 minut,

— zabarwienie sie wetny $wiadczy
0 obecnosci w miodzie sztucznego
barwnika kwasnego;

b) wykrywanie barwnikéw zasadowych
w miodzie:

— 5 g miodu rozpuszcza sie w zlewce
o pojemnosci 50 ml w 25 ml wody, do-
daje 1 ml 1 % (m/m) roztworu amonia-
ku i 2 nitki wetny, gotuje przez 10 minut,

— wyjmuje sig¢ nitki, ptucze je w wodzie,
przenosi do zlewki o pojemnosci 50 ml
zawierajacej 10 ml wody z dodatkiem
0,1 mol/l roztworu kwasu solnego i go-
tuje przez 30 minut,

— jezeli roztwor zabarwi sig, usuwa sie
wetne, wktada nowe nitki, dodaje 2 ml
1 % (m/m) roztworu amoniaku i gotu-
je przez 10 minut,

— zabarwienie sie przedzy wetnianej
Swiadczy o obecnosci w miodzie
sztucznych barwnikéw zasadowych;

5) rozkruszka w miodzie:

a) 50 g miodu, pobranego z wierzchniej war-
stwy, rozpuszcza sie w okoto 200 ml gora-
cej wody; nastepnie roztwor przesacza sie
przez saczek na lejku sitowym (Buchnera)
podtagczonym do wodnej pompy proznio-
wej, nalewajac roztwor tak, aby nie zwil-
zy¢ scianek lejka,

b) osad przemywa 3+4 razy gorgca woda,
nastepnie alkoholem etylowym i eterem
naftowym; bibute z osadem sprawdza sie
pod stereoskopem przy 25-krotnym po-
wiekszeniu,

¢) w razie potrzeby zidentyfikowania wykry-
tego rozkruszka (Thyroglyphus sp. Carpo-



Dziennik Ustaw Nr 17

— 2030 —

Poz. 94

glyphus sp. Glysophagus sp.) przenosi sie
go z bibuty na szkietko przedmiotowe, za-
lewa kilkoma kroplami 5 % (m/m) roztwo-
ru wodorotlenku sodowego, po czym przy-
krywa szkietkiem przykrywkowym i oglada
pod mikroskopem, stosujgc mate powigk-
szenie.

5. Z analizy laboratoryjnej sporzadza

sie protokot, ktéry zawiera:
1) nazwe zastosowane] metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie  czynnosci  niewymienione
w metodzie lub uznane za nieobowigzko-
we, facznie ze szczegodtami kazdej okolicz-
nosci, ktéra mogta wptynaé na wynik
oznaczenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidenty-
fikowania prébki.

XIll. Metoda wykrywania miodu sfermento-
wanego lub z zatrzymana fermentacja

1. Metoda okresla wykrywanie wystepo-

wania miodu sfermentowanego Ilub
z zatrzymang fermentacjg na podsta-
wie ogodlnej liczby komodrek drozdzy
oraz liczby martwych komdrek droz-
dzy znajdujgcych sie w osadzie mio-
dowym.

. Zasada metody

0Ogodlng liczbe komadrek drozdzy oraz liczbe
martwych komorek drozdzy znajdujacych sie

w osadzie miodowym okresla sie przy uzyciu
techniki mikroskopii fluorescencyjne;j.

. W metodzie uzywa sie podstawowe-

go sprzetu laboratoryjnego oraz:
1) wagi analitycznej;

2) urzadzenia z technikg mikroskopii fluore-
scencyjnej.

. W metodzie wykorzystuje sie odczyn-

niki i materiaty pomocnicze wedtfug
aplikacji producenta urzgdzenia
z technikg mikroskopii fluorescencyj-
nej.

. Preparat przygotowuje sie wedtug za-

lecen wtasciwych dla danego urza-
dzenia. Oznaczenie ogdlnej liczby ko-
moérek drozdzowych oraz liczby mar-
twych komodrek drozdzowych wyko-
nuje sie wedtug procedur wtasciwych
dla urzadzenia, za pomocag ktérego
jest wykonywane oznaczenie.

. Z analizy laboratoryjnej sporzadza

sie protokot, ktéry zawiera:
1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie  czynnosci niewymienione
w metodzie lub uznane za nieobowigzko-
we, facznie ze szczegodtami kazdej okolicz-
nosci, ktéra mogta wptynaé¢ na wynik
oznaczenia;

4) informacje niezbedne do petnego zidenty-
fikowania probki.





