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1. WSTEP

1. 1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest ocznacza-

nie zawartosci: popiotu ocgdlnego, popioiu rozpuszczainego
i nierozpuszczalnego w wodzie, popiotu nierozpuszczalnego
w kwasie solnym, otrzymanych z herbaty oraz alkalicznos-

ci popiotu rozpuszczalnego w wodzie,

1. 2. Okreslenia

1.2,1. Popidt 0ogdlny - pozostatosé otrzymana po wypra-

. o o
zeniu probki herbaty w temperaturze 525 *25 C, w wa-

runkach okresionych metoda,

1.2.2, Popidt rozpuszczalny w wodzie - czesé popiotu

ogélnego wytugowana goraca woda, w warunkach okres$io-

nych metoda,

1.2,3, Popidt nierozpuszczalny w wodzie - czesé popio-

tu ogélnego pozostata po fugowaniu goraca woda, w wa -

runkach okreslonych metoda,

1,2,4, Popidt nierozpuszczalny w kwasie solnym - czesc

popiotu ogélnego lub nierozpuszczalnego w wodzie, pozo-

stata po rozpuszczaniu w kwasie solnym, w warunkach

okreslonych metoda.

1.2,5. Alkalicznoséé popiotu rozpuszczalnego w wodzie -

ilosé kwasu potrzebna do zobojetnienia roztworu wodnego
tego popiotu w warunkach okreslonych metoda lub ilo$¢ za-

sady réwnowazna do ilosci zuzytego kwasu,

2, METCDA OZNACZANIA

2.1, Oznaczanie popiotu ogélnego

2.1.1. Zasada oznaczania polega na rozktadzie substan-

e

cji organicznej przez ogrzewahie odwazki probki w tem-

o
peraturze 525 *25 C do state] masy.

2,1, 2, Odczynniki, Olej raslinny - (oliwa z oliwek) nie

dajacy pozostaiosci po spaleniu,

2.1.3, Aparaty i przyrzady

& 3
a) Tygle pojemnosci 50 + 100 cm , platynowe, porcela-

nowe lub inne nie ulegajace zmianom w warunkach analizy,

b) Piec z termoregulacja w zakresie 525 +25°C,
c) taZnia wodna,

d) Ptytka elektryczna,

e) Eksykator z efektywnym srodkiem suszacym,

f) Waga analityczna,

2,1,4, Pobieranie i przygotowanie préobki do analizy

2.1.4,1, Pobieranie prébki do analizy, Do analizy nale-

zy uzy¢ rozdrobniong prébke o znanej zawartosci suchej

masy przygotowana wg BN-78/8191-04.

2,1.4,2, Przygotowanie prdébki do analizy, Odwazy¢ oko-

to5 g rozdrobnionej probki z doktadnos$cia do 0,001 g do
tygla wyprazonego do statej masy i zwazonego, Mozna al-
ternatywnie uzyé odwazki pozostatej po oznaczaniu zawar-
tosci suchej masy, jezeli suszenie przeprowadzono w tyg-

lach wg BN-78/8191-04,

2.1. 5. Wykonanie oznaczania, Zawartosé tygla ostroznie

ogrzewad w temperaturze okoto IOOOC w celu odparowania
wilgoci, Ochtodzi¢, dodac kilka kropel oleju roslinnego i
powoli ogrzewadé na matym ptomieniu do zweglenia prébki,
a nastepnie prazy¢ w piecu w temperaturze 525 tZSOC.
Tygiel wyjaé z pieca w momencie, gdy popidt bedzie pozba-
wiony widocznych czastek wegla (2 h bywaja zwykle wy-
starczajace), Po ochtodzeniu tygla zwilzyé popiét kilkoma
kroplami wody, odparowaé do sucha na tazZni wodnej | po
ogrzaniu na ptvtce ponownie prazyé przez 1 h, Po ostudze-
niu w eksykatorze tygiel zwazyé i powtorzyé prazenie przez
0,5 h i po echtodzeniu powtérzyé wazenie, Operacjg po-
wyzsza powtarzaé do chwili, az réznica miedzy dwoma ko-
lejnymi wazeniami bedzie nie wyzsza niz 0,001 g, Popidt
ogdtny zachowaé do oznaczania jego rozpuszczalnosci w
wodzie i kwasie solnym,

roz-

Wykonaé dwa réwnolegte oznaczania z tej samej

drobnionej orébki,

2,1,6, Obliczanie wynikéw, Zawartosé popiotu ogdélnego

(Z) wyrazona w procentach wagowo, w przeliczeniu na su-

cha maseg, obliczyé wedtug wzoru
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100 100 (1)
™My, X
w ktérym: i

m, - masa odwazki, g,

m, - masa popiotu catkowitego, g,

X - procent wagowo zawartoéci suchej masy w prdébce

oznaczony wg BN-738/8191-04,

Za wynik nalezy przyjaé érednia arytmetyczna dwdch

réwnolegtych oznaczai rézniacych sig nie wiecej niz o

0,2% wartosci bezwzglednej, Wynik poda¢ z doktadnoscia

do pieraszego miejsca dziesigtnego,

2,2, Oznaczanie zawartoéci popiotu rozpuszczalnego i

nierozpuszczalnego w wodzie

2.2,1, Zasada oznaczania polega na {ugowaniu popiotu

ogélnego otrzymanego wg 2.1 goraca woda, odsaczaniu nie-
rozpuszczalnej pozostatosci przez caczek bezpopiotowy,
nastepnie spopieieniu saczka wraz z osadem | wazeniu po-
zostatodci, Zawartosé popiotu rozpuszczalnego w  wodzie

obliczyé z réznicy mas.,

2.2,2, Aparaty i przyrzady - jak w 2,1,3.

2.2.3, Wykonanie oznaczania, Do oznaczania nalezy uzyc

et PR

popiotu ogdélnego przygotowanego w tyglu, otrzymanego wg
2. 1. Do tygla z odwazkga popiotu nalezy doda¢ 20 c:m3 wody
destylowanej | ogrzewacd prawie do wrzenia, a nastepnie
saczyc przez Sredni saczek bezpopiolqu. Przemywadé ty-
giel i saczek wraz z osadem goraca woda destylowana do
uzyskania okoto 60 cm3 przesaczu, Przen:mieé;é saczek =z
osadem do tego samego tygla, ostroznie odparowaé na taz-
ni wodnej, wysuszy¢ i prazy¢ w piecu w temperaturze 525
izs°c, do uzyskania popiotu wolnego od widocznych czastek
organicznych, Tygiel schtodzié w eksykatorze i zwazyd,
Ponownie umiescié tygiel w piecu na 0,5 h w tej samej tem-
peraturze i po schtodzeniu zwazyé, Operacje powyzsza po-
wtarzaé do momentu, az réznica migdzy dwoma kolejnymi
wazeniami nie bedzie wyzsza niz 0,001 g. Zanotowa¢ naj-
nizsza mase.

Wykonaé dwa réwnolegte oznaczania z popiotu ogdlnego,
otrzymanego z dwéch réwnolegtych oznaczan, Zachowaé
przesacz do oznaczania alkalicznosci popiotu, a pozosta-
to$é po prazeniu przeznaczyé do oznaczania zawartosci po-

piotu nierozpuszczalnego w kwasie solnym,

2,2,4, Obliczanie wynikéw, Zawarto$é popiotu nieroz-

puszczalnego w wodzie (X‘) obliczyé w procentach wago-

wo, w przeliczeniu na sucha maseg, wediug wzoru

100 100

X = M * 4 — - (2)
2 r
! m, X

w ktérym:
m, - masa odwazki rozdrobnionej prébki wzigtej do ozna-

czania popiotu ogélnego, g,

m, - masa popiotu nierozpuszczalnego w wodzie, g,

X - procent wagowo-suchej masy w rozdrobnionej prdobce

herbaty oznaczony wg BN-78/8191-04.

Za wynik przyjac Srednia arytmetyczna dwéch réwnole-
glych oznaczan, rézniacych sie nie wiecej niz 0 0,2% war-
tosci bezwzglednej, Wynik poda¢ z dokiadnoscia do dru-
giego miejsca dziesigthego,

Zawartos¢ popiotu rozpuszczalnego w wodzie (XQ) obli-

czy¢ w procentach wagowo w przeliczeniu na sucha mase
wedtug wzoru
100 100
X,=(m,-m,) . 3
2 ! ¥ m X ( )
0
w ktorym:
My My, X - jak we wzorze (2),
m, - masa popiotu ogdlnego, g.
Zawartosé popiotu rozpuszczalnego w wodzie w odnie-

sieniu do popictu ogdlnego (X'B) obliczyé w procentach wa-
gowo wedltug wzoru

100
m1

(4)

X, =(m,-m,)

- jak we wzorze (2).

kKtérym m., m
i F8 e My

2,3, Oznaczanie zawartosci popiotu nhierozpuszczalnego

w kwasie solnym

2.3,1. Zasada oznaczania polega na rozpuszczeniu w

kwasie solnym popiotu ogdélnego otrzymanego wg p. 2.1

lub popiotu nierozpuszczalnego w wodzie otrzymanege wg
P. 2.2, odsaczeniu nierozpuszczonej pozostatosci, praze-

niu do statej masy i wazeniu,

2,3,2., Odczynniki i roztwory

a) Roztwér kwasu solnego. 1 objetoéé kwasu solnego

3 , . - -
(d20=1 ,19 g/cm™) cz.d,a. zmieszana z 9 objgtosciami wo-
dy destylowanej,

b) Azotan srebra cz,d,a. roztwor 5-ptocentowy.

2,3.3, Aparatura i przyrzady - jak wp, 2,1.3.

2,.3,4, Wykonanie oznaczania, Do oznaczania nalezy u-

zyé popiotu ogélnego otrzymanego wg p. 2.1 Ilub popioctu
nierozpuszczalnego w wodzie otrzymanego wg p. 2,2, Do
tygla dodaé 25 s tziwory kwasu soinego (2,3.2a), na-
kryé tygiel szkietkiem zegarlkowym w celu unikniecia roz-
prysku cieczy i gotowaé przez 10 min, Pozostawié tygiel do
schtodzenia i przesaczyé jego zawartosé przez sredni sa-
czek bezpopiotowy, Nastepnie przemywacé tygiel i saczek
goraca wodg destylowana, do zaniku reakcji na jon chlorko-
wy - préba z azotanem srebra, Saczek wraz z pozostatos-
cia przenies¢ do tego samego tygla, ostroznie odparowad
wode na tazZni wodnej, wysuszyé i prazyé w piecu w tem-
peraturze 525 '_':25°C, do momentu uwolnienia popiotu od
widocznych czastek wegla, Tygiel po schtodzenlu w eksy-

katorze zwazyé i powtérzyé prazenie przez 0,5h w tej
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same] temperaturze, Ponownie zwazyé po schiodzeniu w
eksykatorze, Operancje powyzsza powtarza¢ do momentu,
az réznica migedzy kolejnymi wazeniami bedzie nie wyZsza
niz 0,001 g. Zanotowacd hajniiszg mase. Wykonac dwa row-
nolegte oznaczania z popiotu ogdélnego Ilub nierozpuszczal-

nego w wodzie, otrzymanych z dwéch rdéwnolegtych ozna-

czan,

2.3.5, Obliczanie wynikéw, Zawartosé popictiu nieroz-

puszczalnego w kwasie (T), wyrazona w procentach wago-

wo w przeliczeniu na sucha masg, obliczy¢ wedtug wzoru

10 100
T= ity B (5)
m, X

w ktorym:
m, - masa odwazki uzyta do oznaczania popiotu ogdinego,
g, wg 2.1.4,2,

M, - masa popiotu nierozpuszczalnego w kwasie, g,

X - procent wagowo zawartosci suchej masy w roz-
drobnionej p~dbce I:wr'baty oznaczony wg BN-78/
8191-04,

Za wynik nalezy przyjaé éredniag arytmetyczna dwéch

réwnolegh}ch oznaczan, rézniacych sie nie wigcej niz o
0,02% wartoéci bezwzglednej, Wynik podaé z doktadnoscia

do drugiego miejsca dziesigtnego,

2.4, Oznaczanie alkalicznoéci popiotu rozpuszczalnego w

wodzie

2.4,1, Zasada oznaczania polega na miareczkowaniu

przesaczu pozostatego po oznaczaniu popiotu rozpuszczal-
nego w wodzie mianowanym roztworem kwasu solnego wo-

bec oranzu metylowego jako wskazZnika,

2.4,.2,. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz., roztwér mianowany 0, 1IN,

p 3
b) Oranz metylowy, roztwér 0,5 g/1 dm ,

2,4,.4, Wykonanie oznaczania, Otrzymany przesacz wg

2.2,3 schiodzié | miareczkowaé roztworem kwasu solnego
przy uzyciu oranzu metylowego jako wskaznika, Wykonad
dwa réwnolegte oznaczania z przesaczu otrzymanego z
dwdéch réwnolegtych odwaZek uzytych do oznaczania popiotu

rozpuszczainego i nierozpuszczalnhego w wodzie,

2,4,5, Obliczanie wynikéw, Alkaliczno$é popiotu roz-

puszczalnego w wodzie (Y, ), wyrazona w miliréwnowazni-

kach na 100 g prébki w przeliczeniu na sucha mase, obli-
czyé wedtug wzoru
. 1% 100 100
Y 1 = . . (6)
10 My X

w ktérym:
V - objetosé roztworu 0, 1IN kwasu solnego uzyta do

miareczkowania, cm ,

my - masa odwazki prébki uzyta do oznaczania popiotu
ogélnego wg 2.1.4,2, g,

X - procent wagowo zawartosci suchej masy w rozdrob-

nionej prébce herbaty oznaczony wg BN-78/8191-04,

W przypadku miana roztworu kwasu solnego rdéznego od

2.4.2a), uwzglednié w oBliczeniach oznaczony faktor,

Alkalicznoéé popiotu rozpuszczalnego w wodzie (Y,)

wyrazona w procentach wagowo wodorotlenku potasowego,

w przeliczeniu na sucha mase, obliczyé wedtug wzoru

56 V 100 100 ;
Y= g . (7)
2" 10000 mg X

w ktérym: V, m_, X - jak we wzorze (6).

O’
Wykonaé dwa rédwnolegte oznaczania z przesaczy otrzy-

manych z dwéch réwnolegiych odwazek uzytych do ozna-

~czania popiotu ogélnego,

2.5, Protokdt badan powinien podawaé zastosowana me-

tode i otrzymany wynik, jak réwniez ujmowad wszystkie

szczegdty wykonania badania nie ujgete w normie lub uwa-

zanhe za dowolne oraz wszystkie okolicznosci mogace miec

2.4,3, Pobieranie prébki do analizy, Do analizy uzyé wpiyw na wynik, Protokét badah powinien obejmowaé wszy-
przesacz otrzymany wg 2, 2,3, stkie dane konieczne do petnej identyfikacji prébki,
KONIEC

Informacje dodatkowe



4 Informacje dodatkowe do BN-78/8191-06

DODATKOWE

INFORMAC JUE
1. Instytucja opracowujaca norme - Ministerstwo
Handlu Zagranicznego | Gospodarki Morskiej - Centralny

Inspektorat Standaryzacji, Warszawa,

2. Normy zwiazane

BN-78/8191-01 Herbata. Pobieranie prébek herbaty w
opakowaniach detalicznych

BN-78/8191-02 Herbata. Pobieranie prébek herbaty pa-
kowanej luzem z pojemnikéw o masie wigkszej niz 20 kg
netto

BN-78/8191-04 Herbata, FPrzygotowanie rozdrobnionej

prébki herbaty © znanej zawartosci suchej masy

3, Dokumeniy miedzynarodowe

ISO 1572-75 International Standard, Tea - Preparation of

ground sample of known dry matiter content

1575-75 International Standard, Tea - Determination
of total ash

1576~75 International Standard, Tea -~ Determination
of watersolubl=2 ash and water insoluble ash

1577-70 Recomendation, Tea - Determination of acid
- insolublie ash

1578-75 International Standard, Tea - Determination

of alkalinity of water - soluble ash

4, Autor projektu normy - mgr Anna Priss - Centralny

Inspektorat Standaryzacji, Warszawa,



