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NORMA MIEDZYNARODOWA ISO 1208-1982 (E)

1. PRZEDMIOT NORMY

Przedmiotem normy jest metoda ilosciowego ozna-
czania zanieczyszczen wymywalnych w przyprawach
zmielonych.

2. ZAKRES STOSOWANIA NORMY

Normeg stosuje si¢ w imporcie 1 obrocie do bada-
nia przypraw, dla ktoérych ten rodzaj zanieczyszczen
1 ta metoda jego badania zostaly ustalone w normach
mie¢dzynarodowych (i odpowiednich krajowych — przyp.
ttum.). Normy mi¢dzynarodowe okreslajac wymagania
dla przypraw® korzennych 1 innych roslinnych posta-
nawiajg mi¢gdzy innymi, Ze te przyprawy powinny by¢
praktycznie wolne od martwych szkodnikow 1 ich po-
zostatosci oraz wolne od zanieczyszczen pochodzacych
od gryzoni. Badanie przypraw na zgodnos$é z tymi wy-
maganiami, przy uzyciu r¢eznych lup, jest przydatne
tylko w przypadku produktoéw nierozdrobnionych.

Do badania zmielonych przypraw korzennych i in-
nych przypraw ro$linnych w dalszej tresci normy na-
zywanych przyprawami, nalezy stosowac¢ metod¢ opisa-
ng w tej normie, w szczegodlnosci w przypadkach spor-
nych. Metoda ma zastosowanie do wigkszosci przypraw.
Ze wzgledu jednak na znaczng liczbg 1 réznorodnosc

rodzajow przyvpraw, moze okazac si¢ konieczne zasto-
sowanie zmian w te] metodzie lub nawet wybdor meto-
dy innej, bardziej przydatnej. Gdy zastosowanie owych
zmian lub innej metody do badania okre$lonych przy-
praw okaze si¢ konieczne, wowczas bedg one podane
w normach miedzynarodowych przedmiotowo wias-
ciwych dla danej przyprawy.

Norma powinna by¢ stosowana jako odwotawcza
w przypadku rozstrzygania sporow, a takze do ba-
dania majacego na celu gromadzenie danych o obec-
nosci zanieczyszczen wymywalnych w przyprawach.

3. OKRESLENIA

Zanieczyszczenia wymywalne — zanicczyszczenia
mineralne np. piasek, gleba oraz zanieczyszczenia po-
chodzenia zwierz¢cego np. szkodniki martwe i ich po-
zostatosci, sier§¢ i ekskrementy gryzonit wydzielone

z probki w warunkach opisanych metoda.

4. ZASADA METODY

Zasada metody polega na przemyciu badanej probki
chloroformem (po wczesniejsze] ekstrakcyi eterem naf-
towym, jezeli okaze si¢ to konieczne) 1 ocenie poptu-
czyn co do zawarto$ct cigzkich zanieczyszczen i zanie-
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czyszczen piaskiem, nastgpnie przemyciu probki wodg
z dodatkiem lub bez dodatku enzymu pankreatyny,
wytrzasaniu z eterem naftowym i1 po rozwarstwieniu

si¢ faz organicznej 1 wodnej, zebraniu zanieczyszczen .

lekkich unoszacych sig¢ na pograniczu tych faz, przenie-
steniu zanieczyszczen lekkich na saczek bibulowy, ich
odsgczeniu 1 badaniu pod mikroskopem na obecnosé
szkodnikéw 1 ich pozostalo$ci oraz sierSci gryzoni.

5. ODCZYNNIKI

Do badan uzywac¢ wodg¢ destylowang lub wodg co
najmniej roOwnowazne) czystosci. Odczynniki wg 5.1,
5.3, 5.4, cz.d.a.

§.1. Chloroform, a gdy konieczne (patrz p. 8.2), mie-
szanina chloroformu 1 czterochlorku wegla.

5.2. Roztwor pankreatyny. Nalezy stosowac pankre-
atyng spelniajgca wymagania podane w zalgczniku do
normy 1 przeéhowywal)a w temperaturze okoto 10°C.
Roztwor do badan powinien by¢ $wiezo sporzgdzony
jak opisano ponizej. Wymiesza¢ 10 g pankreatyny ze
160 ml wody (o temperaturze ponizej 40°C) przy uzy-
cin mieszadta, przez 10 min lub pozostawi¢ na 30 min
mieszajgc. Nastepnie przesgczy¢ roztwor przez luZny
tampon waty o grubosci 100 mm, umieszczony w lejku
o kacie rozwartosci 60° 1 Srednicy 100125 mm. Po-
witorzy¢ sgezenie przez ten sam tampon. Jezeli ponowne
saczenie odbywa si¢ wolno, zastosowaé sgczenie pod
proznig przy uzyciu sgczkow szybkosgczacych 1 lejka
Biichnera. Jezeli saczenie jest nadal powolne przenies¢
roztwor na lejek (60°) z lekko ubitym tamponem waty.
Powtorzy¢ saczenie, jesli zajdzie potrzeba, az do mo-
mentu szybkiego przesaczania si¢ roztworu przez bibute
do sgczenia (pankreatyna rozpuszczalna moze by¢ s3-
czona bezposrednio przez bibul¢ do sgczenia pod proz-
nig). Przesgcz rozcienczy¢ do objetosci 100 ml w pro-
porcji : 100 ml na kazde 10 g odwazki.

5.3. Orto-fosforan trdjsodowy, roztwor 59 g/l. -

5.4. Aldehyd mréowkowy, roztwor 40%(m/m).

5.5. Eter naftowy, temperatura wrzenia 40-60°C.

5.6. Benzyna ekstrakcyjna, temperatura wrzenia
100 +120°C.

6. APARATURA I PRZYRZADY

Standardowe wyposazenie laboratoryjne i1 ponadto:

6.1. Kolba rozdzielcza Wildmana pojemnosci 1000 ml,
opisana i przedstawiona na rysunku wg BN-80/8192-06
p. 2.5.3. Dopuszcza si¢, jako rownorzgdny do kolby
Wildmana, rozdzielacz pojemnosci 1000 ml.

6.2. Zlewki pojemnosci 600 ml.

6.3. Lejek Biichnera S$rednicy
sgczenia.

6.4. Lejek Biichnera Srednicy 7 cm, z bibulg do sa-
czenia karbowang w odstgpach co 5 mm.

15 cm z bibulg do

6.5. Sgczki bibutowe ilosciowe.

6.6. Tygle wytarowane.

6.7. Suszarka z termoregulacjg w zakresie 80°C.
6.8. Suszarka z termoregulacjg w zakresie 103°C.

6.9. Plytki Petriego Srednicy 80 mm.
6.10. Zestaw powigkszajacy (mikroskop, binokular

itp. lub najbardziej pozadany wielopolowy mikroskop
stereoskopowy).
6.11. Waga analityczna.

7. POBIERANIE I PRZYGOTOWANIE PROBEK

7.1. Pobieranie prébek — wg BN-79/8132-17, norma
roOwnowazna [ISO 948-1980.

7.2. Przygotowanie odwazki. Z probki laboratoryjnej
po jej starannym wymieszaniu wydzieli¢ reprezenta-
tywng odwazke.

7.2.1. Przyprawy korzenne calte i famane. Polamac
probke na drobne kawatki i odwazy¢ z doktadnoscig
do okolo 0,1 g 25 g probki, a nastgpnie przenies$¢
do zlewki (6.2).

7.2.2. Przyprawy mielone. Odwazy¢ z dokiadnoscig
do okolo 0,1 g 25 g prébki i1 przenie$¢ do zlewki (6.2).

8. WYKONANIE OZNACZANIA

Aby uzyskalé zadowalajgce rozdzielenie lekkich zanie-
czyszczeh od tkanki przypraw moze zajs¢ koniecznosc
usuniecia z prébki wiekszosci olejkow eterycznych i thusz-
czu lub poddania probki dzialaniu enzymu pankreatyny
w celu rozktadu skrobi i biatek. Moze rowniez zajs¢
koniecznos¢ poddania prébki obu tym zabiegom.

Gdy zachodzi koniecznos¢ usuniecia olejkow eterycz-
nych i tluszczu postgpowac wg p. 8.1 w przeciwnym ra-
zie postepowaé wg p. 8.2.

8.1. Wstepne usunigcie olejkow eterycznych i ttuszczu.
Do zlewki z odwazkg (7.2) doda¢ 200 ml eteru nafto-
wego (5.5). Ogrzewac lagodnie na tazni wodnej] w dy-
gestorium przez 15 min. Zdekantowaé eter naftowy
tak, aby nie zmniejszy¢ masy odwazki badane) probki.

8.2. Wydzielenie zanieczyszczen cigezkich i piasku. Do
zlewki z odwazkg wg 7.2 lub do pozostatosci w zlewce
po wstepnym traktowaniu eterem naftowym wg 8.1
doda¢ 400 ml chloroformu (5.1). Pozostawi¢ zlewke
na 1 h mieszajac jej zawartos¢. Przenie§¢ zawartosé
zlewki na lejku Biichnera (6.3), pozostawiajac cigzki
osad piasku i ziemi na dnie zlewki, przesaczy¢. Jezeli
na dnie zlewki pozostang widoczne czastki przyprawy
korzennej nalezy dodawac kolejne porcje chloroformu
zmieszanego z czterochlorkiem wegla, w celu otrzyma-
nia wzrastajacego cigzaru wilasciwego cieczy, az prak-
tycznie wszystkie czgstki przyprawy korzennej zostang
wymyte na drodze flotacji. Osad ze zlewki przeniesé
na sgczek ilo$ciowy (6.5) 1 przemy¢ wodg w celu usu-
nigcia pozostatosci chlorku sodu obecnych w przypra-
wie korzennej. Pozostato$¢ na sgczku poddac badaniu.
Osad nalezy spopieli¢ w wytarowanym tyglu (6.6), wy-
prazyé, a nastepnie zwazyé pozostalo$¢ po prazeniu
(piasek 1 ziemia).

8.3. Post¢powanie z pozostaloscia na lejku Biichnera.
Osad zatrzymany na lejku Biichnera (8.2) suszy¢ przez
I h w temperaturze 80°C.

'8.3.1. Post¢powanie bez stosowania enzymu. Przeniesc
suchg pozostalos¢ do kolby Wildmana (6.1), dodac
okoto 150 ml wody, ogrza¢ do wrzenia i pozostawic
w stanie wrzenia przez 15 min mieszajgc. Czastki przy-
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prawy osadzone na wewngtrznej Scianie kolby sptukac
woda 1 kolbg pozostawi¢ do ochiodzenia do tempera-
tury ponizej 20°C, a nastgpnie rozcienczy¢ zawartosé
woda do objetosci okoto 600 ml.

8.3.2. Post¢gpowanie z zastosowaniem enzymu. Prze-
nie$¢ suchg pozostato§é do zlewki (6.2), doda¢ 300 ml
wody destylowanej 1 wymiesza¢ w celu otrzymania
jednorodnej zawiesiny. Nastgpnie dodac¢ 50 ml roztworu
pankreatyny (5.2) 1 wymiesza¢. Doprowadzi¢ roztwor
do pH 8, przy uzyciu roztworu o-fostforanu trojsodo-
wego (5.3). Ponownie ustala¢ pH roztworu po uptywie
15 min i 45 min. Nast¢gpnie dodac¢ 5 kropli roztworu
aldehydu mroéwkowego (5.4) 1 pozostawi¢ na noc do
reakcjl enzymatycznego trawienia w temperaturze
37 +40°C. Ochtodzi¢ i przenies¢ do kolby Wildmana
uzupetniajgc do objetosci 600 ml, woda.

8.4. Wydzielenie zanieczyszczen lekkich. Dodac¢ do
kolby Wildmana, opuszczajgc przy tym w dét pret
z korkiem, 25 ml benzyny ekstrakcyjnej (5.6). Prze-
chyli¢ kolb¢ pod katem okoto 45° 1 miesza¢ przez
I min w tempie 4 obr/sek ruchem okr¢znym, tak aby
ciecz zawirowala. Unikaé rozpryskiwania powierzchni
cieczy zamykajac kolb¢ korkiem gumowym. Odstawié
na 5 min, a nast¢pnie uzupetni¢ kolb¢ woda i1 pozo-
stawi¢ na 30 min, mieszajac co 5 min. Zamiesza¢ zawar-
tos¢ korkiem w celu poderwania osadu z dna kolby
I podnie$¢ korek jak najwyzej w szyjce kolby, upewnia-
jac sig, ze warstwa benzyny ekstrakcyjnej i co najmnie]
1 cm cieczy, ponizej powierzchni rozdzielajgce) dwie fa-
zy znajdzie si¢ pod korkiem.

Utrzymujgc korek w tym potozeniu zla¢ wydzielong
ciecz na lejek Biichnera 1 przesgczy¢. Nastepnie do
kolby z zawartoscig doda¢ 15 ml benzyny ekstrakcyj-
nej, doktadnie wymiesza¢ 1 pozostawi¢ na 15 min po-
wtarzajgc operacj¢ opisang wyzej. Jezeli powtdrna eks-
trakcja da zauwazalng i1lo$¢ zanieczyszczen, nalezy zlac
znaczng ilos¢ cieczy, dodac¢ kolejng porcje 15 ml ben-
zyny ekstrakcyjnej 1 przeprowadzi¢ trzecig ekstrakcje.

8.5. Badanie mikroskopowe zanieczyszczen lekkich.
Wyjaé saczek z osadem z lejka Biichnera, umiesci¢
na plytce Petriego i suszy¢ w suszarce przez 0,5 h,
w temperaturze 103°C. Suchy saczek powinien przy-
lega¢ do plytki Petriego. Przegladaé calg powierzchnig
sgczka pod powigkszeniem (6.10) w Swietle odbitym,
zdrapujgc 1 sondujac osad przy uzyciu igly preparacyj-
nej. Przegladanie zaczyna¢ od lewej strony w kierunku
prawym i od goéry do dotu za pierszym razem, na-
stepnie z dotu 1 ponownie z gory do dotu itd.

9. OBLICZANIE WYNIKOW

9.1. Zanieczyszczenia ciezkie. Stwierdzi¢ obecnos$¢ za-
nieczyszczen mineralnych (8.4). Jezeli iloS¢ piasku
i1 ziemi jest taka, ze wymaga spopielania 1 zwazenia
pozostatosci, zawarto$§¢ zanieczyszczen mineralnych
w probee (X) obliczy¢ w procentach wagowych wg
wzoru

100
X = (N
1o
w ktorym:
mo — masa odwazki, g,
m, — masa pozostatosci, g (8.2).

9.2. Zanieczyszczenia lekkie. Stwierdzi¢ obecnos¢ za-
nieczyszczen pochodzenia zwierzgcego (8.5). Jezeli po-
trzeba, nalezy odnotowac oddzielnie: liczbg fragmen-
tow szkodnikow, wlosy gryzoni 1 inne fragmenty po-
chodzenia zwierz¢cego w badane) probce, to znaczy
w odniesieniu do 25 g proébki.

10. PROTOKOL Z BADAN

Protokétl z badan powinien podawac zastosowang
metodg 1 otrzymany wynik, jak rowniez wszystkie szcze-
g¢oty badania nie ujgte w normie, lub uwazane za do-
wolne oraz wszystkie okoliczno$ci mogace mie¢ wplyw
na wynik. Protokot z badan powinien zawieraé wszyst-
kie dane konieczne do pelnej identyfikacji probki.

K ONTITEZC

ZALACZNIK

PANKREATYNA — OPIS

A.0 Wstep

Pankreatyna jest substancjg zawierajacg enzymy,
gléwnie amylaz¢ pankreatynowa, trypsyng i lipaze pan-
kreatynowa otrzymang z trzustki wieprzowej Sus scrofa
Linne var. domesticus Gray (Fam. Suide) lub z trzu-
stki wolowej, Bos taurus Linne (Fam. Bovidae). Pan-
kreatyna w stosunku do jednostki masy wilasnej roz-
ktada nie mniejszg niz 25-krotng mase¢ standardo-
wej skrobi ziemniaczanej') na rozpuszczalne wgglowo-

") Wykaz krajowy (USA). Za rownowazng przyjmuje si¢ skrobig
wg Farmakopea Polska 1V, str. 724.

dany oraz nie mniejszg niz 25-krotng mas¢ kazeiny
na polipeptydy. Pankreatyn¢ o wigkszej mocy enzy-
matyczne] mozna doprowadzi¢c do mocy standardowe;]
przez zmieszanie z laktozg lub sacharoza, zawierajgcg
nie wigcej niz 3,25% skrobi, lub tez z pankreatyng
O mniejszej] mocy enzymatycznej.

A.1. Okreslenia

Pankreatyna — kremowy bezpostaciowy proszek
o stabym charakterystycznym zapachu; rozktada biatka
na polipeptydy 1 zwigzki pochodne, a skrobi¢g na
dekstryny 1 cukier, najwickszg aktywnos¢ wykazuje
w Srodowisku obojetnym lub lekko alkalicznym (nie-
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wielkie sladowe iloSci kwaséw nieorganicznych lub du-
ze stgzenie tugu unieczynniajg pankreatyng), nadmiar
alkalicznych weglandw hamuje dziatanie enzymu.

A.2. Sprawdzenie zawartosci tluszczu

Umiesci¢ 2 g pankreatyny w kolbie pojemnosci okoto
50 ml, dodaé¢ 20 ml eteru etylowego, zakorkowaé i od-
stawi¢ na kilka godzin mieszajgc od czasu do czasu
ruchem okrgznym. Zla¢ warstwe eteru etylowego, przy
uzyciu precika szklanego na powierzchni¢ saczka
o $rednicy 7 cm uprzednio zwilzonego eterem etylowym
1 przesgczy¢ zbierajac przesgcz do wytarowanej zlewki.
Do pozostatosci w kolbie doda¢ kolejng porcje 10 ml
eteru etylowego 1 postgpowal jak opisano powyzej.
Nastepnie dodac trzecig porcj¢ 10 ml eteru etylowego
i przenies¢ wraz z pozostatoscig pankreatyny na sgczek.
Przesaczy¢, odparowac eter etylowy w temperaturze
otoczenia 1 suszy¢ saczek wraz z osadem w suszarce,
w temperaturze 105°C, przez 2 h. Pozostalos$¢ ttuszczu
powinna wazy¢ nie wigce] niz 60 mg (3,0%). Zawar-
tes¢ tluszczu moze by¢ takze oznaczona za pomoca
zestawu Soxhleta do ekstrakcji cigglej.

A.3. Sprawdzenie mocy enzymatycznej w odniesieniu
do skrobi. Oznaczy¢ procentowo zawarto$¢ wilgoci
w standardowej skrobi ziemniaczanej (NF) poprzez su-
szenie okoto 500 mg odwazki w. temperaturze 120°C
przez 4 h. Przygotowa¢ wode¢ destylowang w iloSci
wystarczajace] do dalszych rozcienczen, przez wygoto-
wanie jej przez 10 min 1 schtodzenie do temperatury
pokojowe]. Ilos$¢ standardowej skrobi ziemniaczanej,
rownowazng 3,75 g suchego standardu, wymiesza¢ do-
kiadnie z 10 ml wody, wla¢ ciggle mieszajagc do wy-
tarowanej zlewki pojemnosci 250 ml z 75 ml wody
o temperaturze 55°C. Sptukac pozostato$¢ skrobi przy
uzyciu 10 ml wody, a nastgpnie zawartos¢ zlewki do-
prowadzi¢ do wrzenia i tagodnie gotowaé przez 5 min
mieszajagc. Doprowadzi¢ mas¢ mieszaniny woda do
100 g¢. ochtodzié¢ uzyskana past¢ do temperatury 40°C
I umiesci¢ zlewke¢ wraz z zawarto$cig w fazni wodnej
o temperaturze 40°C. Rozpusci¢ 150 mg badanej pan-

kreatyny w 5 ml wody w zlewce pojemnosct 250 ml,
a nastepnie dodac¢ do pasty skrobiowej, dobrze miesza-
jac przelewa¢ mieszaning z jednej zlewki do drugiej
przez 30 s. Zanotowac czas dodania roztworu pankre-
atyny. Umiedci¢ mieszaning w taznl wodnej o tempera-
turze 40°C doktadnie na 5 min. Nast¢gpnie zamieszac
1 natychmiast doda¢ 0,1 ml tej mieszaniny do uprzed-
nio przygotowanego roztworu 0,2 ml jodu o stezeniu
c('/2 J2) = 0,1 mol/l w 60 ml wody o temperaturze
23 +25°C. Roztwor wymieszaé. Nie powinno pojawié
si¢ niebieskie lub ficletowe zabarwienie roztworu.
A.4. Sprawdzenie mocy enzymatycznej w odniesieniu
do kazeiny. Umieéci¢ w kolbie pomiarowe] pojemnosci
50 ml odwazke 100 mg miatko sproszkowanej kazeiny,
doda¢ 30 ml wody i dobrze wymiesza¢ w celu uzys-
kanta zawiesiny. Nast¢gpnie dodaé¢ 1,0 ml roztworu wo-
dorotlenku sodu ¢(NaOH) = 0,1 mol/] i ogrzewac mie-
szaning w temperaturze 40°C do momentu catkowitego
rozpuszczenia kazeiny, co nie powinno trwac dfuzej niz
30 min. Ochtodzié, uzupelni¢ woda do kreski 1 wymie-
sza¢. Rozpusci¢ 100 mg badanej pankreatyny w 500 ml
wody. Takze przygotowaé roztwor standardowej pan-
kreatyny o st¢zeniu 100 mg na 500 ml wody. Spo-
rzagdzi¢ mieszaning 1 m! lodowatego kwasu octowego
z 9 ml wody 1 10 ml etanolu. Odpipetowa¢ do 2 pro-
boéwek po 5 ml roztworu kazeiny. Do pierwszej pro-
bowki doda¢ 2 ml dobrze wymieszanego roztworu pan-
kreatyny, a do drugiej 2 ml dobrze wymieszanego roz-
tworu standardowego pankreatyny. Nastepnie do kazde;
z nich doda¢ 3 ml wody, wymiesza¢ tagodnie wstrzg-
sajac 1 natychmiast zanurzy¢ w fazni wodnej o tempe-
raturze 40°C, pozostawiajgc na 1 h. Po tym czasie
wyja¢ i dodac¢ po 3 krople mieszaniny kwasu octo-
wego do kazdej probowki:. Wystepujgce zmgtnienie
w probéwce z badang pankreatyng nie powinno by¢
wigksze niz w probéwce ze standardowa pankreatyng.
A.S. Pakowanie i przechowywanie. Pankreatyng prze-
chowywa¢ w szczelnie zamknig¢tych pojemnikach,
w temperaturze okoto 10°C, ale nie wyzszej niz 30°C.

KONIEC NORMY MIEDZYNARODOWE]J ISO 1208-1982 (E)

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Centralny Inspektorat Stan-
daryzacji, Warszawa.
2. Normy i dokumenty zwigzane
BN-79/8132-17 Przyprawy Kkorzenne. Pobieranie probek
BN-80/8192-06 Przyprawy korzenne. Metody badan cech organo-
leptycznych, zanieczyszczen i rozdrobnienia
Farmakopea Polska IV

3. Normy migdzynarodowe
ISO International Standard 948 First edition 1980. Spices and con-

diments — Sampling
ISO International Standard 1208 — First edition 1982.
Spices and condiments — Determination of filth

4. Autor projektu normv — mgr Anna Priss — Urzad Miejski,
Gdynia.



