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UŻYWKI Oznaczanie popiołu 

oraz alkaliczności popiołu 
rozpuszczalnego W wodzie 

Grupa katalogowo XII 56 

1. WSTĘP 

1. 1. Pr zedm i o t n o r my . P r zedm i otem n o rm y j es t ozna cza

n ie za wa r t ośc i: popiołu ogó l nego, p op i oiu r ozp uszczalnego 
, 

i ni er ozp uszc za lne go w wod zie , popiołu nierozpuszcza l nego 

w k was i e so l nym, ot r zymanych z h e rbaty oraz a l ka li cznoś -

ci p opioł u r o zp us z cza l nego w wod z i e . 

1.2. Określ eni a 

l. 2. 1, Pop ió ł ogólny - pozos tałość otr zym ana po w ypra
o 

ż eniu próbki h e r ba ty w temp er atur ze 525 ±25 C, w wa-

r unka ch okr eślony ch me tod? 

1. 2 . 2 . Pop iół r ozpus zcza lny w wodz ie - część popioiu 

ogó lnego wyługowana gor?c ? wodę, w wa r unka ch okr eślo-

nyc h m e to d? 

1. 2 .3. Popiół ni er ozpus zcza lny w wodz ie - część popio-

łu ogó l nego pozostała p o ługowani u gor ? c ? wodę, 

r unk a c h określonych m e tod? 

w wa -

1. 2.4 . Popiół n ier ozpuszc zal n y w kwas i e solnym - część 

popi ołu o gó lnego lub nierozpuszczalnego w wodzie , pozo-

s ta ł a po rozpuszczaniu w k wa si e solnym, w warunkach 

ok r eś l ony ch metod? 

1. 2.5. A lka l ic zność pop iołu rozpuszcza lnego w wodzie -

il ość kwas u potrzebna do zobo j ę tni eni a roz t w oru w odnego 

te go pop i ołu w warunkach określonychme tod? lub ilość za 

sa dy równoważna do ilości zuży tego kwasu . 

b.. METODA O Z N ACZANIA 

2.1. O z nacza n i e p opi ołu ogó lnego 

2 .1.1. Zasada oznac zania po l e aa na rozk ładzie s ub s ta n 

c j i o r'gan i czn e j p r zez ogr zewan i e odważki próbki w tem 

'+ o d pera tu r ze 525 _25 C o s ta l ej ma sy . 

2.1.2. Odczynniki. Olej roślinny 

daj5l c y poz os tałości po spa l en iu . 

2 .1. 3. A paraty i pr zy r z5ldy 

(ol iwa z o li wek) nie 

3 
a ) Tygle pojemności 50 .;. 100 cm , p latynowe, porcela-

nOwe l ub inne ni e u l egaj?ce zmian om w wa runkach an a lizy. 

b ) Pi ec z termoregu lac j ? w zakresie 525 ±25
0
C. 

c ) Laźnia .w o dna . 

d) Pły tka el ekt r yc zna. 

e) Eks yk a tor z efektywnym ś r odk i em susz? c ym. 

f) W aga ana l ityczna. 

2 ,1,4. Pobier anie i prz y gotowani e próbki do anal i zy 

2.1,4.1. Pobi'erani e próbki do ana li zy . Do analizy na l e -

żY użyć r o z drobn ion? próbkę o znanej . zawartośc i 

ma sy p r zygotowan ? wg BN-78/8 191-04 : 

suchej 

2 . 1,4, 2 , Pr zygotowanie próbki do anal izy , Od_żyć oko

ł05 g r o z drobnionej próbki z dokładności ę do 0,001 g do 

tygla wyprażonego do stałej masy i zważon ego, Można a l-

ter na tywn ie użyć odważki pozostałej po oznaczaniu zawar-

t ośc i suchej masy , j eże l j suszenie przeprowadzono w t yg -

la ch w g BN-78/81 9 1-04, 

2 . 1,5. Wykonanie oznaczania . Zawartość tygla ostrożnie 
, o 

ogrzewać w temper a tu r ze około 100 C VII ce lu oq,arowania 

w ilgoc i, Ochłodzić, dodać kilka krop el olej u roślinnego 

powo i i ogrzewać n a małym płomieniu do zwęg l enia 

a następnie prażyć w piecu w t emperatu rze 525 

T ygie l wyjęć z pi eca w mom en c i e , gdy popi ół będzie pozba

w iony w idoczny c h cz?stek węg la ( 2 h bywaj? zwykle w y

s ta r czaj?ce). Po och ł odzen iu tyg la zw ilżyć popiół kilkoma 

kroplam i wodY, odparować do suc ha na ł5lźni wodnej po 

o gr za n iu na pły t c e ponow ni e prażyć przez 1 h. Po ostudze-

niu w eksyka tor ze tygiel zważYĆ i powtórzyć prażeni!, przez 

0,5 h i po ochłodzeniu powtórzyć ważenie, Opera cj ę po

Wyższ? powta r za ć do ch w ili, aż różn i ca między d woma ko

l ejnymi ważeni ami będzie nie wYższa niż 0,001 g, Pop i ół 

ogółny za chować do oznaczania jego rozpuszczalności w 

w odzie i kwa s i e solnym. 

Wykonać dwa ró wn o l egł e o znaczania z tej samej roz-

drobnione j p r óbki . 

2,1,6, Obliczani e wyników , Zawartość popiołu ogólnego 

(Z ) wy rażon? w procentach wagowo, w przelicz eniu na su

ch? m asę , obi ic zyć wedlug wzoru 

Zg/olzona przez Ministerstwa Handlu Zagranicznego i Gospodarki Morskiej - Centralny Inspektorat Standaryzacji 
Ustanowiona przez Dyrektora Centralnego Inspektoratu Standaryzacji dnia 6 listopada 1978 r. Zarządzeniem nr 251 / N/78 
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2· m
1 

• 
100 

w któ r ym: 

mo - masa odważki, 9 , 

m1 - masa popioł u ca łk ow i tego, g , 

100 

X 
( 1) 

X - procent wagowo zawa rt ości such ej masY w próbce 

ozna c zony wg BN-78/8 19 1-04. 

Za w ynik na l eży pr zYjęć ś r edni i' a r y tm e tyczni' 

równo l egł ych oznaczań różnięcych s i ę ni e więc ej 

dwóch 

n i ż o 

0 , 2 % wa rtości bezwz g l ędn ej . Wyn ik podać z dokła dnośc i i3 

do pi e r 'I\'5zego miejsca dzies i ę tnego. 

2.2. Oznaczanie zawa rtośc i popioł u r ozpuszczalne go 
• 

nierozp uszczalnego w wodz i e 

2.2.1, Za sada oz naczania p o l ega na ł ugowa ni u popiołu 

ogóln ego otrzymanego w g 2 .1 gor ęcę wodi' , odsęc za niu nie 

rozpus zcza lnej pozostałośc i p r zez si' c zek bezpop i oł owy, 

następn ie spopieleni u sęczka w ra z z osadem i waż eniu po

zos ta łośc i. Zawa rtość popi oł u rozp uszcza lnego w wodzie 

obliczyć z różn i cy mas . ' 

2.2. 2. Apa r a ty i pr z y r zjl dy - j ak w 2. 1. 3. 

2.2.3. Wykonan ie o znaczania, Do oznaczani a należy użyć 

popiołu o gólne go p r zygotowa n ego w tyglu, oi r zymanego w g 
3 

2.1, D o tyg l a z odważkę pop i oł u należ Y dodać 20 cm wod y 

desty lowan ej i 'ogrzewać prawie do w r z enia , a 

sę CZY Ć przez ś r edn i sęczek bezpop iołowy. Przemywać t y -

g i el i si'czek w r az z osa dem gori'ci' wodi' de s t y l owanę 

u z y skan ia okoł o 60 c m
3 

pr zesi'czu. Przen ieść sęczek 
do 

z 

osa dem do tego sam ego tyg l a, os trożni e odparować na łaź

ni w odne j, wysuszyć i p rażyć w p iecu w tempe ratu r ze 525 

o 
±25 C , do uzyskania popioł u w olnego od widocznyc h cZi's t ek 

organicznych. T ygie l schł odzić w eksykator ze zważyć . 

Ponow ni e umi eśc i ć t ygie l w pi ec u na 0,5 h w tej sam ej tem -

p er a tu r ze i po schł odzeni u zważ Yć. Operację powyższi' po

wtarzać do momentu, aż różnica mi ędzy dwoma kol ejnym i 

ważeniami n ie będzie wYższa ni ż 0,001 g . Zanotować naj-

niższi' masę. 

Wykonać dwa równ oległe' o zna c zania z popiołu ogólnego, 

otrzymanego z d wóch równoległych oznaczań . Zachować 

prz esi'cz do o znac zani a a l ka liczności popiołu, a pozos ta 

łość po p rażeniu pr zeznaczyć do ozn aczania zawartośc i po-

piołu ni erozpuszcza l nego w kwasie SOlnym. 

2.2.4. Obi i c zanie w yników. Zawartość popi ołu nieroz

p uszcza lnego w wodzie (X , ) ob li czyć w procentach wago

w o, w prze liczen i u na suchi' masę, według wzoru 

w którym: 

100 
X=m'-, 2 m Q 

100 

X 
(2) 

mo - masa odważki rozdrobnionej próbki wzię tej do ozna

czania pop iolu ogólnego, g, 

nIZ - m asa popi ołu ni e r o z p uszcza l,n ego w wod z ie , 9 , 

X - procen t wa gowo such ej m as)' w r ozdrobnion e j p r óbce 

h er' ba t y oznaczon y wg BN- 78/8 19 1-04. 

Z a wynik pr zYjęć ś r ednię a r y tme t ycznę d wóc h r ówno l e 

gł ych oznacza ń , różnii' cych s i ę nie w i ęcej n iż o 0,2 % war -

tości bezwzglę dn ej. Wyn ik podać z dok ł a dnośc i i' d o dru 

giego m i ejsca dzi es i ę tnego . 

Za wa rtość popi oł u r ozpuszcza lnego w wodz ie (X
2

) ob l i _ 

c zyć w pr oce ntach wagowo w pr ze j iczen iu na suchę 

według wzor u 

w którym: 

1l1
0

, Jn
2

, X - j ak we wzo r ze (2) , 

100 

X 

m, - masa pop i o łu ogó l nego , g . 

ma s'i' 

( 3 ) 

Zawa r t ość popiol u r,? zpuszcza lnego w w odz ie w odn ie 

si eniu do popi c iu ogó l nego (:'<3) ob li czyć w procen tach wa

gowo według wzor u 

v ( ) 100 
.... 3 = m1- m 2 --

m, 

w którym m I' 111
2 

- jak we wzorze (2). 

( 4) 

2.3. O znaczani e zawa rtości pop i Ołu n i e r ozpus zczalnego 

w k wasi e so lnym 

2.3.1. Za sa da o znaczania pol ega na r ozpuszczen iu w 

k was ie so lnym popi o l u ogó l nego o tr zymanego w g P. 2. 1 

lub popiołu ni erozp uszcza lnego w wodzie otrzymanego wg 

P. 2.2, odsęczeniu n i e r ozpuszczonej p ozos ta ł ośc i , praż e

n iu do s tał ej masy i ważen i u . 

2.3.2. Odc zyn ni k i i r o z twory 

a ) Roztwór k wasu so lnego. l objętość k wasu solnego 
, 3 

(d
20

=l, 19 g/cm) cz. d. a. zmieszan a z 9 obj ę tośc iami wo-

dy de s ty I o wan ej . 

b ) Azotan srebra cz . d. a. roz twór 5-ptoc entowy . 

2.3.3, Aparatura i przyrzędy - jak wp. 2. 1.3. 

2.3.4. Wykonanie oznaczania. D o oznaczania na l eży u-

żyć pop iołu ogó lnego otrzyma nego w g P. 2. 1 lub popiołu 

nierozpuszczalnego w w odzi e o tr zymanego w g P. 2.2. 

ty g la dodać 25 cm
3 

roztwor u kwasu so lnego (2 .3.2a), 

Do 

na-

kryć tygi e l s zkiełkiem zegarkowym w celu unikni ęc ia roz -

prysku ciec zy i gotować pr zez 10 m in. Pozosta w ić tygiel do 

schłodzenia i przesi'czyĆ jego zawartość przez ś r edn i si'-

czek bezpopiołowy. Następni e pr zemywać ty g i e l si'czek 

gori'ci' wodę destyl owanę, do zan iku r eakcji na jon chIorko

wy - próba z azotanem srebra. Sęczek w ra z z pozostałoś -

cię pr zenieś ć do tego samego tygla, ostrożni e odparować 

wodę na łaźni wodnej , wysuszyć i p rażYć w piecu w tem 

peratur ze 525 ±25
0
C, do momentu u w olni eni a popiOłu od 

widocznych częstek węgla. T yg i e l po schłodzeniu w eksy-

katorze zważYć i pow tórzyć prażenie przez 0,5 h w te j 
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samej temperaturze. P onownie zważyć po schłodzeniu w 

eksyka to r ze . Operancj ę POWyższę powta r zać do mom en tu, 

aż różni ca między kolejnymi ważeni ami będz ie ni e wyższa 

n i ż 0,001 g . Zano tować na j n iż szę masę . Wykonać ,dwa rów

noleg ł e oznaczania z p opiołu ogó lnego l ub nier ozpuszcza l 

n ego w wod z ie, otrzymanych z dwóch równo l egłych ozna-

cza ń .. 

2.3.5. Ob liczan i e wyn i ków . Zawa rt ość popiołu nieroz 

puszczalnego w kwas ie (T ) , wy rażonę w procentach wago

wO w przeliczeniu n a s uchę masę, ob li czyć według wzor u 

w któr ym: 

100 

X 
( 5) 

mo - masa odważki użyta do o znaczania pop i ołu ogólnego, 

g , w g 2 .1.4. 2 , 

TIl 3 - masa popioł u nier ozpuszcza lnego w k was i e , g, 

X - procen t wago w o zawa rtośc i suchej ma sy w r oz-

drobnionej p " 0bce herba ty oznaczony wg 
• 

8 191-04. 

Za w yn i k należy przyjęć ś r edn i ? a rytmetycznę 

równol egł ych oznacza ń, różn i ęcych się nie w ięcej 

BN-78/ 

dwóch 

niż o 

0,02% wa rtości bezwzg l ędnej . Wyn ik podać z dokładnoś c i ę 

do drug i ego miejsca dzi es iętnego. 

2. 4. Oznaczan ie a l ka l i czności popiołu r ozpuszcza lnego w 

wodzie 

2.4. I. Zasada oznaczania polega na m iareczkowaniu 

2.4.4. Wykonanie oznac zania . Otrzymany przesęc z wg 

2.2 .3 schłodz i ć i miareczkować roztworem kwasu solnego 

przy użyciu oranżu metylowego jako wskaźni ka. Wykonać 

dwa r ówn o l egłe oznaczania z przesęczu otrzymanego z 

dwóch r ówn o l egłych odważ ek użytych do o znac zan ia pop iołu 

r ozpuszczalnego i ni e r ozpus zcza lnego w wodz ie. 

2.4.5. Obli czanie wyników , Al ka li czność popiołu roz 

pus zcza lnego w wodz i e (Y, ), wyrażonę w m i I irównoważn i -

kach n a 100 g próbki w p r ze l i.::zeniu n a suchę masę , 

c zyć według wzoru 

Y1 = 

w k tó r ym : 

V 

10 

100 100 

X 

obli-

( 6) 

v - objętość roz twor'-u O, IN kwasu so lnego użyta do 

. k . 3 m la r ecz owan la , cm ł 

111 0 - ma sa odważ ki próbki uży ta do 

ogólne go wg 2 ,1 .4, 2, g, 

, . 
oznaczania pop iołu 

X - p r ocen t wa gowo zawa rtośc i suchej masy w rozdrob-

nionej p r Óbce her baty oznaczony w g BN-78;a191-04. 

W p r zypa dku miana r oztworu kwasu so lnego r ó:znego od 

2 .4.2a ), uwzględni ć w ,obliczeni ach oznaczon y faktor. 

A l ka l i czność pop i ołu rozp uszcza lnego w wod zie (Y2 ) 

wy rażonę w procentach w agowo wodorotlenku pota sowego, 

w prze li czen iu na suchę masę , ob l iczyć według wzoru 

Y = 
2 

56 V. 
10000 

100 100 

X 

w któr y m: V, mO ' X - ja k we wzor ze (6) . 

( 7) 

Wykonać d wa rów n o l egłe oznaczani a z przesęczy otrzy-

p rzesęczu pozostałego po oznaczaniu popiołu r ozpuszcza l- _ manych z dwóch równo l egłych odważek użytych do ozna-

nego w wodzie mianowanym roz twor em kwasu solnego wo-

bec oranżu metylowego jako wskaźn ika. 

2.4,2. Odczynniki i r oz t wory 

a) 

b) 

K was solny cz., ro ztw ó r mianow any O, IN. 

3 
Oranż m e ty lowy, r oz twór 0,5 g/ I dm • 

2. 4.3. Pobieranie próbki do analizy , Do anali zy UŻyĆ 

przesęcz o tr zymany wg 2,2,3, 

• czania popiołu ogólnego , 

2 .5, Protokół badań powini en podawać iastosowanę me-

todę i otr zymany wyn i k , jak równ ież ujmować wszystkie 

szczegóły wykonania badania n i e ujęte w normie lub 

żane za dow o lne ora z w szystk i e okol iczności mogęce 

uwa -

mieć 

wpływ n a wyni k, Protokół ba dań powinien obejmować w szy

stkie dane konieczne do pełnej identyfika cj i próbki , 

KONIEC 

Informacje doda tkowe 
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INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytuc ja opracowująca normę Ministerstwo 

Handlu Zagranicznego i Gospodarki Morskiej - Centralny 

Inspek tor'a t Standaryzacj i, Warszawa. 

2. Normy zw i ęzane 

BN-78j8191-01 H erbata. Pobi p.ranie pró bek h erbaty w 

opakow ania c h de tal iczn y ch 

BN-78j8191-02 Herbata. Pobieranie próbek herbaty pa

kowanej luz em z pojemnikó w o masie większej niż 20 kg 

netto 

BN-78j8191-04 Herbata . Przygotowanie rozdrobnionej 

próbk i h erba ty o znanej za wartości suc hej masy 

3. Dokumen ty międzynarodowe 

ISO 1572-75 International Standard, Tea - Prepara tion of 

ground sample of known dry maller c ontent 

1575-75 Interna'tional Standard, Tea _. Determ ina tion 

of tota I ash 

i 5 76-75 International Standard , Tea - Determ ina tion 

of watersolubl e ash and water insoluble ash 

1577-70 Recomendation , Tea - Determination of acid 

- insoluble ash 

1578-75 International Standard , Tea - Determination 

of alkalinity of water - soluble " sh 

4. Autor projektu normy - m g r Anna Priss 

Insp ektora t Standaryzacj i, Warsza wa . 

Centralny 


