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1. WSTEP

L.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me-
toda oznaczania zawartosci kwasoéw ttuszczowych i zy-
wicznych po oddzieleniu substancji niezmydlajacych sig
w surowcach ttuszczowych metodg eterowa.

1.2. Zakres stosowania. Metod¢ eterowag stosuje sie
do oznaczania zawarto$ci kwaséw tluszczowych i zy-
wicznych (bez substancji niezmydlajacych si¢) w:

— tluszczach pochodzenia ro$linnego i zwierzecego,

— kalafonii,

— oleju talowym,

— kwasach tluszczowych porafinacyjnych oraz po-
chodzgce z rozszczepienia kwaséw ttuszczowych suro-
wych i destylowanych.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada metody. Metoda polega na zmydleniu
ttuszczu, oddzieleniu substancji niezmydlajacych sie,
a nastgpnie wydzieleniu z ekstraktu wodnego zawiera-
Jacego mydta kwasow ttuszczowych za pomoca kwasu
mineralnego oraz wyekstrahowaniu tych kwaséw ete-
rem etylowym. Zawarto$¢ kwaséw w ekstrakcie ozna-
cza si¢ wagowo.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy cz., roztwor 10%(m/m) przesa-
czony.

b) Eter etylowy, wolny od nadtlenkéw.

¢) Kwas solny cz., roztwér wodny 1+3.

d) Oranz metylowy, roztwér 1%(m/m).

e) Siarczan sodowy bezwodny cz., wysuszony w tem-
peraturze 150°C bezposrednio przed wykonaniem ozna-
czania.

f) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., o ¢(KOH) =
= 2 mol/l, roztwdr alkoholowy przygotowany wg
PN-79/C-04285.

2.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 3 g badanego pro-
duktu przygotowanego wg PN-76/A-86910 i PN-76/
A-86911 (kalafonii okoto 1 g przygotowanej wg PN-72/
C-97501) odwazyé z doktadnoécig do 0,001 g w kolbie
stozkowej pojemnosci 250 ml, a nastepnie zmydli¢ i od-

dzieli¢ substancje niezmydlajace si¢g wg PN-79/
C-04285, pozostawiajac do dalszej analizy wodny roz-
twoér mydta oraz roztwory z przemycia ekstraktu ete-
rowego zawierajacego substancje niezmydlajace sig.

Roztwér mydta potaczyé z wodami z mycia ekstraktu
i przenie$¢ ilosciowo do rozdzielacza pojemnosci
500 ml, sptukujac kolbg¢ 3 razy po 15 ml wody. W przy-
padku oznaczania substancji niezmydlajacych si¢ wg
PN-79/C-04285 p. 2.4 nalezy potaczone roztwory wod-
ne odparowa¢ na tazni wodnej do zaniku zapachu
alkoholu etylowego i dopiero przenies¢ do rozdziela-
cza jak wyzej.

Roztwér mydta w rozdzielaczu zakwasi¢ kwasem sol-
nym (wg 2.2e) do reakcji kwasnej wobec oranzu mety-
lowego (wg 2.2d) i w temperaturze ponizej 30°C dodaé
100 ml eteru etylowego (wg 2.2b). Rozdzielacz zamkna¢
korkiem szlifowanym, wstrzasna¢ kilkakrotnie zawar-
to$cig, za kazdym razem odprowadzajac pary eteru,
a nastgpnie pozostawi¢ na 15 min dla doktadnego roz-
dzielenia warstw i wyklarowania cieczy. Warstw¢ wodng
przenie§¢ do drugiego rozdzielacza i jeszcze dwukrotnie
ekstrahowac eterem. Polaczone wyciagi eterowe prze-
mywaé roztworem chlorku sodowego (wg 2.2a), az
otrzymany z przemycia roztwér wykaze wobec oranzu
metylowego (wg 2.2d) odczyn obojgtny.

Roztwdr eterowy przesaczyé przez suchy saczek
z siarczanem sodowym (wg 2.2¢) do uprzednio zwazo-
nej kolbki pojemnosci 250 ml. Rozdzielacz i sgczek
z siarczanem dokladnie przemy¢ eterem etylowym
z tryskawki, a na zakonczenie optukaé takze koncoéwki
rozdzielacza 1 lejka (acznie 50 ml eteru). Eter z prze-
mycia przenie$¢ do kolbki z roztworem wlasciwym.
Napetnianie kolbki porcjami roztworu eterowego do
destylacji nie powinno jednorazowo przekracza¢ 60%
jej objgtosci.

Po oddestylowaniu eteru na tazni wodnej pod wy-
ciggiem, kolb¢ z pozostatoscia suszy¢ w temperaturze
80 +85°C w suszarce przez | h, po czym kolbg prze-
nie$¢ do eksykatora, studzi¢ 30 min i zwazy¢. Suszenie
i wazenie w tych samych warunkach powtarza¢ az do
uzyskania stalej masy. Ze stala masa mamy do czynie-
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nia, jesli roznica migdzy dwoma kolejnymi wazeniami
nie jest wigksza niz 0,003 g.

W przypadku badania tluszczu zawierajgcego lotne
kwasy ttuszczowe (np. olej kokosowy, z ziarn palmo-
wych itp.) temperatura suszenia wydzielonych kwaséw
powinna wynosi¢ 65 +70°C.

W przypadku oznaczania kwaséw zywicznych w ka-
lafonii w trakcie suszenia wyjmowa¢é z suszarki kolbg
z probkg i ruchem obrotowym rozprowadza¢ kwasy po
scianach dla szybszego wysuszenia.

2.4. Obliczanie wynikéw. Ogélng zawarto$¢ kwaséw
ttuszczowych i zywicznych (X) obliczyé w % wagowych
wg wzoru

s m; 100
m
w ktérym:
m, — masa wysuszonej pozostatosci, g,

m — masa badanej probki, g.

2.5. Wynik koricowy. Za wynik koncowy oznaczania
nalezy przyjaé $rednig arytmetyczng wynikOw co naj-
mniej dwoch réwnolegltych oznaczan r6znigcych sig
migdzy soba wartoscig liczbowa nie wigksza niz 0,6.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Chemii Przemysto-
wej, Warszawa, ul. Rydygiera 8.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6130-01

a) zasadniczg zmiang jest ograniczenie przedmiotu normy do
oznaczania tylko zawarto$ci kwas6w tluszczowych i zywicznych (bez
substancji niezmydlajgcych sig),

b) zmieniono tytul zgodnie z przedmiotem normy,

¢) zaktualizowano tekst, wprowadzono poprawki redakcyjne
i uzupelnienia wyjasniajace zgodnie z obecnymi wymaganiami,

d) w 2.3 zmieniono iloé¢ dodawanego do analizy eteru z 50 ml
na 100 ml.

3. Normy zwigzane

PN-76/A-86910 Ttuszcze ro$linne jadalne. Pobieranie probek i przy-
gotowanie probki laboratoryjnej

PN-76/A-86911 Ttuszcze ro$linne jadalne. Metody badan. Przygoto-
wanie probek do analizy

PN-79/C-04285 Ttuszcze techniczne. Oznaczanie zawartosci substan-
cji niezmydlajacych si¢

PN-72/C-97501 Kalafonia sosnowa

4. Autor projektu mormy — inz. Irena Mazgajska — Instytut
Chemii Przemystowe;j.
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