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PRZEDMO WA 

BN-88/8 I 32-20 jes t wdrożeniem , z niewielk imi zmiana mi redakcyjnymi, normy międzynarodowej ISO 1208- 1982 (E) 
Spices and cond iments - Determ inati on or rilth. Niewielkie zmiany redakcyjne po l egają na zmia nie numeracji rozdz. 
na J i 2 za miast O i I o ra z Ila przen iesien iu treści rozdz. 2. Norrny zwiqzane i p. 8. 1. Przygotowanie odważki do rozdz. 7. 
Pobieranie i przygotowanie próbek. a także na powola ni u w p. 6. 1 odpowiedniego rysunku i opisu kolby Wildmana wg 
normy krajowej . 

Informacje dodatk owl: są krajowym u zupełnieni em normy mi ęd zyna rodowej . 

W przypadku sporu obowią zuje orygi nalna treść n? rmy ISO w języku angielskim . 

NORMA MIĘDZYNARODOWA ISO 1208-1982 (E) 

1. PRZEDMIOT NORMY 

Przedm io tem no rmy j est metod a i l ościowego ozna
czan ia za n ieczyszczeń wymywaln ych w przyprawac h 
zmiel onych. 

2. ZAKRES STOSOWANIA NORMY 

Normę stosuje się w im porcie i o brocie do bada
nia p rzypraw, dl a których ten rodzaj za ni eczyszczeń 

i ta metoda j ego bada nia zos tały usta lo ne w no rmach 
międzyna rod owych (i o dpo wiednich krajo wyc h - przyp. 
tłum . ) . Normy międzynarodowe okreś lając wy magan ia 
dla przy praw· korze nnych i innych roś linnych posta
nawi aj ą między innymi , że te przyprawy powi nn y być 
praktycznie wol ne od m a rtwych · szkodników i ich p o
zostałośc i o ra z wolne od za ni eczyszczeń pochod zących 

od g ryzo ni . Bada nie przypraw na zgod ność z ty mi wy
maga nia m i, przy użyci u ręcznych lu p , jest 'Przyda tne 
tylko w przypadku produ któw nierozdrobnio nyc h. 

D o badania zmielo nyc h p rzypraw . ko rzen nyc h i in
nyc h przypraw roś l innych w da lszej treści no rmy na
zywa nych przyprawa mi, należy s tosować metodę o pisa
ną w tej no rmie, w szczegó l nośc i w przypadka ch spor
nych . M etoda ma zastosowanie do większości przypraw. 
Ze względu jednak na znaczną l iczhę i różn orodność 

rodzajów przypraw, może okazać s i ę konieczne zasto
sowa ni e zmian w tej metod zie lub nawet wybór meto
dy innej , bardziej przydatnej . Gdy zastosowanie o wych 
zmian lu b innej metody do bada nia okreś l o n ych przy
praw o każe się kon ieczne, wówczas będą o ne podane 
w no rmach międzyna rodowych przedmiotowo właś-

/ 

ciwych d la dan ej przy pra wy. 
Norma powinna być stosowana jak o odwoławcza 

w przypadku rozs trzyga nia sporów, a także do ba 
dania mającego na ce lu gromadzen ie dan ych o obec
nośc i za ili eczyszczeń wy mywa lnych w przYIJrawach. 

3. OKREŚLENIA 

Zanieczyszczenia wymywalne zanieczyszczenia 
mineral ne np . piasek, gleba o raz za nieczyszcze nia po
chodze nia zwi e rzęcego np. szkodn iki m a rtwe i ich po
zostałości , s i erść i e kskreme nty gryzoni wyd zielo ne 
z próbki w warunkac h o pisa nych metodą . 

4. ZASADA METODY 

Zasada metody po lega na przemyciu badanej pró bki 
chloroformem (po wcześni ejszej eks tra kcji eterem naf
towy m, jeże l i o każe s i ę to ko nieczne) i oce nie popłu
czyn co do zawa rt ości ciężkich za ni eczyszczeń i za nie-
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czyszczeń piaskiem, następnie przemycIu próbki wodą 
z dodatk iem lub bez dodatku enzymu pankreatyny, 
wytrząsa niu z eterem naftowym i pG rozwarstwieniu 
się faz organicznej i wodnej, - zebraniu zanieczyszczeń , 

lekkich un oszących się na pogran,iczu tych faz, przenie
sieniu za ni eczyszczeń lekkich na sączek bibułowy, ich 
odsączeniu i badaniu pod mikroskopem na obecność 
szkodników i ich pozostałości oraz sierści gryzoni. 

5. ODCZYNNIKI 
J 

Do badań używać wodę destylowaną lub wodę co 
najmniej równoważnej czystości. Odczynniki wg 5.1, 
5.3, 5.4, cZ.d.a. 

5.1. Chloroform, a gdy konieczne (patrz p. 8.2), mie
sza nina ' chloroformu i czterochlorku węgla. 

5.2. Roztwór pankreatyny. Należy stosować pankre
atynę spełn iającą wymagania podane w załączniku do 
normy i prze2howywal~ą w temperaturze około 100 e. 
Roztwór do badań powinien być świeżo sporządzony 
jak opisano poniżej. WYf!1ieszać 10 g pankreatyny ze 
100 mI wody (o temperaturze poniżej 40°C) przy uży
ciu mieszadła, przez 10 min lub pozostawić na 30 min 
mieszając. Następnie przesączyć roztwór przez luźny 
tam pon waty o grubości 100 mm , umieszczony w lejku 
o kącie roz~artości 60° i średnicy 100 -:-125 mm. Po
wtó rzyć sączenie przez ten sam tampon. Jeżeli ponowne 
sączenie od bywa się wolno, zastosować sączenie pod 
próżn ią przy użyc iu sączków szybkosączących i lejka 
Btichnera. Jeże li sącze ni e jest nadal powol'ne przenieść 
roztwór na lejek (60°) z lekko ubitym tamponem waty. 
Powtórzyć sączen i e, jeśli zajdzie potrzeba, aż do mo
mentu szybkiego przesączania się roztworu przez bibułę 
do sącze nia (pankreatyna rozpuszczalna może być są
czona bezpośrednio przez bibułę do sączenia pod próż
n i ą). Przesącz rozcieńczyć do objętości 100 mI w pro
porcji: 100 mI na każde lO g odważki. 

5.3. Orto-fosforan trójsodowy, roztwór 59 gil. ' 
5.4. Aldehyd mrówkowy, roztwór 40%(m/m). 
5.5. Eter naftowy, temperatura wrzenia 40-:-60°e. , 
5.6. Benzyna ekstrakcyjna, temperatura wrzel11a 

100 -:- 120°e. 

• 
6. APARATURA I PRZYRZĄDY 

Standardowe wyposażenie laboratoryjne i ponadto: 
6.1. Kolba rozdzielcza Wildmana pojemności .1000 mI, 

opisana i przedstawiona na rysunku wg BN-80/8 192-06 
p. 2. 5,3, Dopuszcza . się, jako równorzędny do kolby 
Wild mana , rozdzielacz pojemności 1000 mI. 

6.2. Zlewki pojemności 600 mI. 
6.3. Lejek Biichnera średnicy 15 cm z bibułą do 

sączenIa, 

6.4. Lejek Biichnera średnicy 7 cm, z bibułą do są-

czenia karbowaną w odstępach co 5 mm, 
6.5. Sączki bibułowe ilościowe, 

6.6. Tygle wytarowane. 
6.7. Suszarka z termoregulacją w zakresie 80°e. 
6.8. Suszarka z termoregulacją w za~resie 103°e. 
6.9. Płytki Petriego średnicy 80 mm, 
6.10. Zestaw poWiększający (mikroskop, binokular 

itp. lub najbardziej pożądany wielopolowy mikroskop 
stereoskopowy), 

6.11. Waga analityczna. 

7. POBIERANIE I PRZYGOTOWANIE PRÓBEK 

7.1. Pobieranie próbek - wg BN-79/8132-17, norma 
równoważna ISO 948-1980, 

7.2. Przygotowanie odważki. Z próbki laboratoryjnej 
po jej starannym wymieszaniu wydzielić reprezenta
tywną odważkę, 

7.2.1. Przyprawy korzenne całe i łamane. Połamać 
próbkę na drobne kawałki i odważyć z dokładnością 
do około 0,1 g 25 g próbki, a następnie przeni eść 

do zlewki (6.2). 
7.2.2. Przyprawy mielone. Odważyć z dokładnością 

do około 0,1 g 25 g próbki i przenieść do zlewki (6.2). 

8. WYKONANIE OZNACZANIA 

Aby uzyskać zadowalające rozdzielenie lekkich zanie
czyszczeń od tkanki przypraw może zajść konieczność 
usunięcia z próbki większości olejków eterycznych i tłusz
czu lub . poddania próbki działaniu enzymu pankreatyny 
w celu rozkładu skrobi ' i białek. Może również zajść 

konieczność poddania próbki obu tym zabiegom. 
Gdy zachodzi konieczność usunięcia olejków eterycz

nych i tłuszczu póstępować wg p. 8.1 w przeciwnym ra
zie postępować wg p. 8.2. 

8.1. Wstępne usunięcie olejków ęterycznych i tłuszczu. 
Do zlewki z odważką (7.2) dodać 200 mI eteru nafto
wego (5.5). Ogrzewać łagodnie na łaźni wodnej w dy
gestorium przez 15 min . Zdekantować eter naftowy 
tak , aby nie zmniejszyć masy odważki badan ej próbk i. 

8.2. Wydzielenie zanieczyszcl!eń ciężkich i piasku. Do 
zlewki z odważką wg 7.2 lub do pozostałości w zlewce 
po wstępnym traktowaniu eterem naftowym wg 8.1 
dodać 400 mI chloroformu (5.1). Pozostawić zlewkę 

na l h mieszając jej zawartość. Przenieść zawartość 

zlewki na lejku Btichnera (6.3), pozostawiając ciężki 

osad piasku i ziemi na dnie zlewki, przesączyć. Jeżeli 
na dnie zlewki pozostaną widoczne cząstki przyprawy 
korzennej należy dodawać kolejne porcje chloroformu 
zmieszanego z czterochlorkiem węgla, w celu otrzyma
nia wzrastającego ciężaru właściwego cieczy, aż prak
tycznie wszystkie cząstki przyprawy korzennej zostaną 
wymyte na drodze flotacji. Osad ze zlewki przenieść 
na sączek ilościowy (6.5) i przemyć wodą w celu usu
nięcia pozostałości chlorku sodu obecnych w przypra
wi e korzennej. Pozostałość na sączku poddać badaniu. 
Osad należy spopielić w wytarowanym tyglu (6.6), wy
prażyć , a następnie zważyć pozostałość po prażeniu 
(piasek i' ziemia). 

8.3. Postępowanie z pozostałością na lejku Biichnera. 
Osad zatrzymany na lejku Btichnera (8.2) suszyć przez 
l h w temperaturze 80°e. 

.8.3.1. Postępowanie bez stosowania enzyQ1'u. Przenieść 
suchą ' pozostałość do kol by Wildmana (6.1), dodać 
około 150 mI wody, ogrza~ do wrzenia i pozostawić 

w stanie wrzenia' przez 15 min mieszając. Cząstki przy-
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prawy osadzone na wewnętrznej ścianie kolby spłukać 
wodą i k olbę pozostawić do ochłodzenia do tempera
tury poniżej 20°C , a na s tępnie rozcieńczyć zawartość 

wodą do objętości około 600 mI. 
8.3.2. Postępowanie z zastosowaniem enzymu. Prze

ni eść suchą pozostałość do zlewki (6 .2), dodać 300 mI 
wody destylowanej i wymieszać w ce lu otrzymania 
jednorodnej zawiesiny. Następnie dodać 50 mI roztworu 
pan kreatyny (5.2) i wymieszać. Doprowadzić roztwór 
do pH 8, przy użyc iu roztworu o-fosforanu trójsodo
wego (5 .3). Ponownie ustalać pH roztworu po upływie 
15 min i 45 min. Następnie dodać 5 kropl i roztworu 
a ldehydu mrówkowego (5.4) i pozostawić na noc do 
reakcji enzymatycznego trawienia w temperaturze 
37 -;- 40°C. Ochłodzić i przenieść do ko lby Wildmana 
uzupełniając do objętośc i 600 mI \ wodą. 

8.4. Wydzielenie zanieczyszczeń lekkich. Dodać d o 
ko lby Wildmana, opuszczając przy tym w dół pręt 

z korkiem, 25 mI benzyny ekstrakcyjnej (5.6). Prze
chyl ić kolbę pod kątem około 45° i mieszać przez 
l min w tempi e 4 obr/sek ruchem okrężnym, tak aby 
ciecz zawirowała. Unikać rozpryskiwania powierzchni 
cieczy zamykając. kolbę korkiem gum owym. Odstawić 
na 5 min, a następnie uzupełnić kolbę wodą i pozo
stawić na 30 min, mieszając co 5 min. Zamjeszać zawa r
tość korkiem w celu poderwania osadu z dna kolby 
i podnieść korek jak najwyżej w szyjce kolby , upewnia
jąc się, że warstwa benzyny ekstrakcyjnej i co najmniej 
I cm cieczy, poniżej powierzchni rozdzielającej dwi e fa 
zy znajdzie s i ę pod korkiem . 

Utrzymując korek w tym położeniu zlać wydzieloną 
ciecz na lejek Biichnera i przeSączyć. Następnie do 
kolby z zawartością dodać 15 mI benzyny ekstrakcyj
nej, dokładnie wymieszać i pozostawić na 15 min po
wtarzają c operację opisaną wyżej. Jeżeli powtórna eks
trakcja da zauważalną ilość zanieczyszczeń, należy z l ać 

znaczną ilość cieczy, dodać kolejną porcję 15 mI ben
zyny ekstrakcyjnej i przeprowadzić trzecią e kstrakcję . 

8.5. Badanie mikroskopowe zanieczyszczeń lekkich. 
Wyjąć sączek z osadem z lejka Biichnera, umieścić 

na płytce Petriego i s uszyć w suszarce przez 0,5 h, 
w temperaturze 103°C. Suchy sączek powinien przy
legać do płytki Petr·iego. Przeglądać całą powierzchnię 
sączka pod powiększeniem (6.10) w świet l e odbitym, 
zdrapując i sondując osad przy użyciu igły preparacyj
nej . Przeglądanie ,:zaczy nać od lewej strony w kierunku 
prawym i od gó ry do dołu za pierszym razem , na
stę pni e z dołu i ponowni e z góry do dołu itd. 

9. OBLICZANIE WYNIKÓW 

9.1. Zanieczyszczenia ciężkie. Stwi e rdzić obecność za
nieczyszczeń minera lnych (8.4). Jeżeli ilość piasku 
i ziemi jest taka, że wymaga spopielania i zważenia 
pozosta łośc i , zawa rtość zanieczyszczeń mineralnych 
w próbce (X) ob liczyć w procentach wagowych wg 
wzoru 

100 

mo 

w którym : 
mo - masa odważki, g, 
m l - masa pozostałości, g (8.2). 
9.2. Zanieczyszczenia lekkie. Stwierdzić obecność za

nieczyszczeń pochodzenia zwierzęcego (8.5). Jeżeli po
trzeba, należy odnotować oddzielnie: liczbę fragmen
tów szkodników, włosy gryzoni i inne fragmenty po
chodzenia zwi e rzęcego w badanej próbce, to znaczy 
w odnies ieniu do 25 g próbki. 

10. ' PROTOKÓŁ Z BADAŃ 

Protokół z badań powinien podawać zastosowaną 
metodę i o trzy many wynik, jak również wszystkie szcze
góły badania ni e ujęte w normie, lub uważane za do
wolne oraz wszystkie o koliczności mogące mieć wpływ 
na wynik. Protokół z badań powinien zawierać wszyst
kie dane konieczne d o pełnej identyfikacji próbki. 

K ON IE C 

ZAŁĄCZNIK 

PAN KREATYNA - OPIS 

A.O Wstęp 
Pankreatyna jest s ubstancją zawierającą enzymy, 

głównie amy l azę pankreatynową, trypsynę i lipazę pan
kreatynową otrzymaną z trzustki wieprzowej Sus serofa 
Linne var. domesticus Gray (Fam. Suide) lub z trzu
stki wołowej, Bos taurus Linne (Fam. Bovidae). Pan
kreatyna w stosunku do jednostki masy własnej roz
kłada nie mniejszą niż 25-krotną masę standardo
wej skrobi ziemniaczanej') na rozpuszczalne węglowo-

I) Wykaz krajowy (USA). Za równoważną przyj muje się skrobię 

wg Farmak opea Polska IV, SIr. 724. 

dany o raz nie mniejszą ni ż 25-krotną masę kaze iny 
na polipeptydy. Pan krea tynę o większej mocy enzy
matycznej można doprowadzić do mocy standardowej 
przez zmieszanie z laktozą lub sacharozą, zawierającą 
nie więcej niż 3,25% skrobi , lub t eż z pankreatyną 
o mniejszej mocy enzymatycznej . 

A.l. Określenia 
Pankreatyna - kremowy bezpostaciowy proszek 

o słabym charakterystycznym zapachu ; rozkłada białka 
na polipeptydy i związki pochodne, a s krobię na 
dekstryny i cukier, największą aktywność wykazuje 
w środowisku obojętnym lub lekko a lkalicznym (nie-
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wielkie śladqwe ilości kwasów nieorganicznych lub du
że stężenie ługuunieczynoiają pan kreatynę), nadmiar 
alka liczllych węglanów hamuje d ziałanie enzymu. 

A.2. Sprawdzenie zawartości tłuszczu 
Umieścić 2 g pap kreatyny w kolbie pojemności około 

50 mi , dodać 20 mi eteru etylowego, zakorkować i od
s tawić na kilka godzin miesżając od czasu do czasu 
ruchem okrężnym. Zlać warstwę eteru etylowego , przy 
użyciu pręcika szklanego na powi !,! rzchnię sączka 

o średnicy 7 cm uprzednio zwilżonego eterem ety lowym 
i pr:z;esączyć zbierając przesącz do wytarowanej zlewki. 
Do pozostałości w kolbie dodać kolejną porcj ę 10 mi 
eteru etylowego i postępować jak opisano powyżej. 
Następnie dodać trzecią porcję 10 mi eteru etylowego 
i przenieść wraz z pozostałością pankreatyny na sącze k. 

Przesączyć, odparować eter etylowy w temperaturze 
otoczenia i suszyć sączek wraz z osadem w suszarce, 
w temperaturze 105°e, przez 2 h. Pozostałość tłuszczu 
pow inna ważyć nie więcej niż 60 mg (3,0%). Zawar
t ość tłuszczu może być także oznaczona za pomocą 

zestawu Sox hleta do ekstrakcji ciągłej. 

A.3. Sprawdzenie mocy enzymatycznej w odniesieniu 
do skrobi. Oznaczyć procentowo zawartość wilgoci 
w standardowej skrobi ziemniaczanej (NF) poprzez su
szenie około 500 mg odwążki w temperaturze l200e 
przez 4 h. Przygotować wodę destylowaną w ilości 

wystarczającej do dalszych. rozcieńczeń, przez wygoto
wanie jej przez 10 min i schłodzenie do temperatury 
pokojowej. Ilość standardowej skrobi ziemniaczanej , 
ró wnoważną 3,75 g suchego standardu , wymieszać do: 
kład nie z 10 mi wody, wlać ciągle mieszając do wy
tarowanej zlewki pojemności 250 mi z 75 mi wody 
o temperaturze ' 55°C. Spłukać pozostałość skrobi przy 
użyciu 10 mi wody, a następnie zawartość zlewki do
prowadzić do wrzenia i łagodnie gotować przez 5 min 
mieszając. Doprowadzić masę mieszaniny wodą do , . . 
100 g, oc hłodzić u zys kaną pastę do temperatury, 400e 
i umieścić zlewkę wraz z zawartością w łaźni wodnej 
o temperaturze 40°C. Rozpuścić 150 mg badanej pan-

kreatyny w 5 mi wody w zkwce pojemności 250 mi, 
a następnie dodać do pasty skrobiowej, dobrze miesza
jąc przelewać mieszaninę z jednej zlewki do drugiej 
przez 30 s. Zanotować czas dodania roztworu pankre
atyny. Umieścić miesza ninę w ła źni wodnej o tempera
turze 400 e dokładnie na 5 min . Następnie zamieszać 
i natychmiast dodać 0,1 mi tej mieszaniny do uprzed
nio przygotowanego roztworu 0,2 mi jodu o stężeniu 
C(ł/2 J 2) = 0,1 molll w 60 mi wody o temperaturze 
23 -:- 25°C. Roztwór wymieszać . Nie powinno pojawić 
się niebieskie lub fioletowe zaba rwienie roztworu . 

A.4. SpJawdzenie mocy enzymatycznej w odniesieniu 
do kazeiny. Umieśc ić w kolbie pomiarowej pojemności 
50 mI odważkę 100 mg miałko sproszkowanej kazeiny , 
dodać 30 mI wody i dobrze wymieszać w celu uzys
kania zawiesiny. Następnie dodać 1,0 mi roztworu wo
dorotlenku sodu c (NaOH) :::: {) , l molll i ogrzewać mie
szaninę w temperaturze 400 e do momentu całkowitego 

rozpuszczenia kazei ny, co nie powinno trwać dłużej niż 
30 'min. O'chłodzić, uzupełnić wodą do kreski i wymie
szać. Rozpuści ć 100 mg badanej pank rea tyny w 500 mi 
wody. Także przygotować roztwór standardowej pan
kreatyny o stężeniu 100 mg na 500 mi wody. Spo
rządzić mieszaninę l ml lodowatego kwas~ octowego 
z 9 mi wody i 10 mi etanolu. Odpipetować do 2 pro
bówek po 5 mi roztworu kazei ny. Do pierwszej pro
bówki dodać 2 mi dobrze wym ieszanego roztworu pan
kreatyny , a do drugiej 2, mi dobrze wymieszanego roz
tworu standardowego pan kreatyny. Następnie do każdej 

z nich dodać 3 mI wody, wymi eszać łagodnie wstrzą
sając i natychmiast zanu rzyć w łaźni wodnej o tem pe
raturze 40oe, pozostawiając na l h. Po tym czasie 
wyjąć i dodać po 3 krople mieszaniny kwasu octo
wego do każdej probówki. Wy~tępujące zmętn ien ie 

w probówce z badaną pankreatyną nie powinno być 
większe niż w probówce ze standardową pankreatyną. 

A.5. Pakowanie i przechowywanie. Pan kreatynę prze
chowywać w szcze lnie zamkniętych pojemnikach, 
w temperaturze około lOoe , ale nie wyższej niż , 30°C. 

KONIEC NORMY MIĘDZYNARODOWEJ ISO. 1208-1982 (El 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę - Cen traln y I,! spektorat Stan-
da ryzacj i, Warszawa. . 

2. Nonny i dokumenty związane 

BN-79/8 1 ~2-17 Przyprawy korzenne. Pobieranie próbek 
BN-80/8 192-06 Przyprawy korze nne . Metody badań cechorgano

leptycznych, za nieczyszcze ń i rozdrobnienia 
Fa rmako pea Po lska IV 

3. Normy międzynarodowe 

ISO Internatio nal Standa rd 948 First edition 1980. Spices and con
diments - Sampling 

ISO lnternational Standard 1208 .- First editio n 1982. 

Spices and condim ents -- Dete rm inati o n or f' ilth 
4. Alltor projektu normy - mg r A nna Priss - Urząd M iejski , 

Gdynia. 


