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1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem nermy jest ozna-

czanie zawartosci wedy w przyprawach korzennych metoda

destyiacy_;n.;.,

1,2, Zakres stosowania metody, Metoda moze byé stoso-

wana do wigkszosci przypraw korzennych, Biorgac pod uwa-
ge jednak ilogc i roznorodnosc tych produktéw, w poszcze-
adinych grzypadkach moze by¢ konieczna modyfikacja Iub
nawet wybdr bardziej odpowiednie] metody, Modyfikacje ta-

kie lub inne metody zostana podane w odpowiednich normach

przedmiotowych dla przypraw korzennych,

1.3, Okreslenia, Zawartosé wody jest to ilosé wody od-

destylowane] i zebranej zgodnie z podang metoda, wyrazona
w procentach wagowo, W niniejszej normie przyjmuje sie

5 . 3
gesiosé wody jako rdwna doktadnie | g/cm ,

2. METODA BADANIA

2. 1. Zasada metody, Oznaczanie zawartosci wody prze-

prowadza sie przez destylacje za pomoca rozpuszczalnihka
nie mieszajacego sie z woda i zebranie oddestylowanej wo-

dy w kalibrowanym odbierainiku,

2.2. Aparaty, przyrzady i materiaty

a) Aparat do destylacji obejmujacy nastepujace czesci
sktadowe zmontowane razem za pomoca potaczen na szlif:
- kolba okragtodenna o krotkiej szyjce  pojemnosci co
najmniej 500 cm3,
- chiodnica zwrotna,
- nasadka destylacyjna zespolona. z kalibrowanym od-
bieralnikiem, wmontowana miedzy kolbe i chiodnice,
Qdpowiedni rodzaj aparatu jest opisany szczegbtowo i
przedstawiony na rysunku w zataczniku,

b) Waga analityczna.

1) BN-67/8132-01, BN-64/8132-02,  BN-64/8132-04,
BN-64/8132-05, BN-67/8132-06, BN-67/8132-09, BN-64/
8132-10, BN-67/8132-11, BN-67/8132-14 - w zakresie me-

tody oznaczania wody,

2.3, Odczynniki, Do oznaczania zawartosci wody stosuje

sie roézne rozpuszczalniki organiczne, Jereli nie podano
inaczej w poszczegdlnych normach przedmiotowych, do
oznaczania nalezy stosowac tocluen nasycony przez wytrza-

sanie z nieduza iloscia wody | przedestylowany.

2.4, Pobieranie i przygotowanie probki do analizy

2.4,1, Pobieranie probki do analizy, Frobki przypraw

korzennych nalezy pobieraé wg BN-79,/8132-19,

2,4,2. Przygotowanie prébki do analizy, Prébke zmielo-

na do analizy przygotowa¢ wg BN-78/8132-18. Odwazyc =z
dokiadnoscia do 0,01 g okoto 40 g, tj. taka mase zmieione-
go materiatu, aby objetosS¢ mierzonej wody nie przekracza-

3
ta 4,5 cm .,

2.5, Wykonanie oznaczania

2.5.1. Przygotowanie aparatu, Caty aparat przemyd

mieszanina chromowa, tak aby zmniejszy¢ do minimum

przyleganie kropel wody do sScianek chtodnicy |1 odbieral-
nika, Nastepnie przemy¢ aparat woda i przed uzyciem do-

kiadnie wysuszyc.

2.5,2. Oznaczanie zawartosci wody, QdwaZzke przeniesc

ilodciowo za pomoca toluenu do kolby destylacyjnej, dodac

ilos¢ toluenu wystarczajaca do catkowitego przykrycia prob-

ki, tj. tacznie okoto 75 crn3 i obracaé kolbe ruchem Loli

stym w celu wymieszania zawartcsci, Zestawic aparat i na-

peini¢ odbieralnik rozpuszczalnikiem, wlewajac go
.

chtodnice do momentu, az zacznie przelewac sie do kolby

przez

destylacyjnej, Jezeli to konieczne, umiesci¢ w gdérnym wy -
locie chtodnicy luZny korek z waty lub dotaczyé¢ rurke =z
chlorkiem wapnia zapobiegajgc w ten sposob skraplaniu sie
wilgoci powietrza wewnatrz rurki chtodnicy., W celu umoz-
liwienia regulacji szybkosci destylacji kolbe oraz rurke
prowadzaca do odbieralnika nalezy owinac tkaning azbesto-
wa. Ogrzewanie kolby nalezy tak uregulowad, aby szybkosc
destylacji wynosita okoto 100 kropli sptywajgcych do od-
wig;kszb:ﬁc::

bieralnika w ciagu 1 min, Fo oddestylowaniu

wody przyspieszy¢ destylacje do 200 kropli sptywajacych
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do odbieralnika w ciagu 1 min i prowadzié ja do chwili, az
nie zbiera sie juz wigcej wody, Podczas destylacji prze-
mywaé od czasu do czasu chtodnice zwrotna porcjami po
5 cm3 toluenu, tak aby sptukaé wode przylegajaca do Scian-
ki chtodnicy., Wode w odbieralniku mozna oddzielié od to-
luenu przesuwajac w gore i w dét spirale z drutu miedziane-
go, przechodzacga przez chtodnice i odbieralnik, powodujac
w ten sposdb opadanie kropel wody na dno odbieralnika, De-
stylacje prowadzi¢ do chwili, az poziom wody w odbieral-
niku nie ulega zmianie w ciagu 30 min, a nastepnie wytaczyé
Zrédto ogrzewania., Chtodnice sptukaé toluenem | stosu-
jac spirale z drutu miedzianego oddzielié wszystkie krople
wody,

Cdbieralnik zanurzyé w wodzie o temperaturze pokojowej
na co najmniej 15 min lub do chwili wyklarowania sie

warstwy toluenu, a nastepnie odczytad objfgtoéé wody,

2,6, Obliczanie wynikéw, Zawartoéé wody (X) w préb-

ce obliczyé w procentach wagowo wedtug wzoru

100 - »

m

X =

w ktérym:
g s : 3
v - objetosc zebranej wody, cm ,

m - masa probki uzytej do oznaczania, g.

2.7. Protokét badarh powinien podawaé zastosowana me-

tode i otrzymany wynik, jak rowniez ujimowaé wszystkie
szczegoly wykonania oznaczania nie ujete w normie |ub u-
okolicznosci

wazane za dowolne oraz wszystkie mogace

mieé¢ wptyw na wynik,
Protokdt badan powinien obejmowaé wszystkie dane Kko-

nieczne do petnej identyfikacji prébki,

KONIEC

Informacje dodatkowe

ZAL ACZNIK

OPIS APARATU DO OZNACZANIA WCDY METODA DESTYLACYJNA

Aparat sktada sie z kolby szklanej ogrzewanej w sposoéb
podany w poz, d) i potaczonej z chtodnica zwrotna poprzez
nasadke destylacyjna. Potaczenia miedzy nasadka destyla-
cyjng a chifodnica i kolba powinny mie¢ znormalizowane szli-
fy. Nasadka destyléxcyjna stuzy do zbierania i pomiaru w
odbierainiku wody oraz do odprowadzania rozpuszczalnika

z powrotem do kolby, Zestaw aparatu przedstawiony jest

na rysunku, a jego czesci sktadowe opisane sa ponizej,

.. 3
a) Koiba pojemnosci 500 cm

rysunku wykonana ze szkta o wysokiej odpornoéci chemicz-

o ksztatcie pokazanym na

nej, dobrze odprezonego i prawie catkowicie wolnego od

smug i podobnych wad,

b) Chtodnica zwrotna szklana, chtodzona woda z ptasz-

czem wodnym o dfugosci okofo 400 mm i rurka wewnetrzna
o srednicy zewnetrznej od 9,5 do 12,5 mm, Koncéwka chtod-
nicy wchodzaca do nasadki destylacyjnej moze byé zeszlifo-
wana pod katem 300 w stosunku do pionowej osi chtodnicy,
Koncéwka chtodnicy po wprowadzeniu jej do nasadki desty-
ponad

lacyjnej powinna znajdowaé sig od 6 do 7 mm po-

wierzchnia cieczy w nasadce po ustaleniu  sie warunkdw

destylaciji.

c) Nasadka destylacyjna wykonana ze szkta o wysokiej

odpornosci chemicznej, dobrze odprezonego i prawie catko-
wicie wolnego od smug i podobnych wad, zaopatrzona w po-
taczenia na szlif o ksztatcie, wymiarach i tolerancjach po-

danych na rysunku., Nasadka, stanowigca konstrukcyjna ca-
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Kalibracja co 0,10cm3
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Aparat do oznaczania zawartosci wilgoci metoda destylacy jna
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tosé, sktada sige z gérnej komory, bocznej rurki prowadza-
cej do kolby i zakohAczonej szlifem oraz z odbieralnika, Oa—
bieralnik jest to kalibrowana czeéé zakorczonej dnem rurki
pojemnosci 5 cm3 przy napetnieniu do najwyzszej kreski.
Skala obejmuje zakres od 0 do 5 c:m3 i jest kalibrowana w
odstepach 0,1 cm>. Kreski kalibracyjne odpowiadajace kaz-
demu mililitrowi sa oznakowane cyframi i poprowadzone
dookota obwodu rurki. Kreski kalibracyjne w pofowie mie-
dzy cyframi poprowadzone sa na dtugosci 3/4 obwodu rur-
ki, a pozostate kreski na diugosci 1/2 obwodu rurki, Btad
dla dowolnie wybrane] pojemnosci nie powinien przekraczad

3
0,08 cm™,

INFORMACJE

d) Zrédio ogrzewania moze stanowié taZnia olejowa Iub

grzejnik elektryczny zaopatrzony w opornik suwakowy lub
regulowany w inny sposéb, Temperatura oleju w tazni
nie powinna byé duzo wyzsza od temperatury wrzenia to-

luenu,

e) Drut miedziany jednym koicem zwinigety w spirale po-

winien byé wystarczajaco diugi, tak aby przechodzit przez
chtodnice i siggat doinej czgsci odbieralnika, Srednica spi-
rali powinna byé dopasowana scisle do wewnetrznej ka-
librowanej czesci odbieralnika, tak jednak aby spirala

mogta byé przesuwana w gore i w dot,

DODATKOWE

1, Instytucja opracowujdca norme - Ministerstwo Handlu

Zagranicznego i Gospodarki Morskiej - Centralny Inspekto-

rat Standaryzacji.

2. Normy zwiazane

BN-79/8132-17 Przyprawy korzenne, Pobieranie prdbek
BN—78/8132—18 Przyprawy korzenne, Przygotowanie prdbki

zmielonej do analizy

3. Zalecenia miedzynarodowe i normy zagraniczne

ISO Recommendation R 939 - 1969 Spices and Condiments,

Determination of moisture content (entrainment method)
Anglia BS 4585: 1970 Methods of Test for Spices and Con-
content

diments, Part 2, Determination of moisture

(entrainment method)

4, Autor projektu normy - inz, Pius Wajda - Centrainy

Inspektorat Standaryzacji, LLaboratorium, Gdynia,



