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1., WSTEP

1, 1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy sa metody

oznaczania zawartosci popiotu ogdélnego, popiofu nierozpu-
szczalhego w wodzie i nierozpuszczalnego w kwasie solnym,

otrzymanych z przypraw korzennych,

1,2, Zakres stosowania normy, Norme stosuje sig do

ozhaczania zawartosci popiotu w przyprawach korzennych

w imporcie i obrocie,

1.3. Ckreslenia

1,3.1, Popidt ogdlny - pozostatosé otrzymana po wypra-

zeniu probki przypraw korzennych w temperaturze 550

iZSOC lub w przypadku imbiru, gozdzikéw, gatki muszkato-
o

towej i kwiatu muszkatotowego - w temperaturze 600 +25C,

w warunkach okres$lonych metoda,

1,3,2, Popidt nierozpuszczalny w wodzie - czgs’,c’: popio-

tu ogélnego pozostata po tugowaniu goraca woda w warun-

kach ok reslonych metoda.

1. 3.3, Popidt nierozpuszczalny w kwasie solnym - czesd

popiotu ogdlnego lub nierozpuszczalhego w wodzie pozosta-
ta po rozpuszczéniu w kwasie solnym w warunkach okreslo-

nych metoda,

2. METODY OZNACZANIA

2,1, Oznaczanie popiotu ogélnego

2.1.1, Zasada ozhaczania polega na rozktadzie substan-

.

cji organicznej przez ogrzewanie odwazki prébki do statej
o SN

masy w temperaturze 550 +25 C lub w przypadku imbiru,

gozdzikéw, gatki muszkatotowej i kwiatu muszkatofowego -

o
w temperaturze 600 25 C,

2.1,2, Aparaty i przyrzady

3
a) Tygle pojemnosci 50 = 100 cm , platynowe, porcelano-

we lub inne, nie ulegajace zmianom w warunkach analizy,

‘) 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-67/
8132-10, BN-67/8132-11 - w zakresie metody oznaczania
zawartosci popiotu,

b) Piec z termoregulacja w zakresie 550 : 625°C.
c) LaZnia wodna,

d) Ptytka elektryczna,

e) Waga analityczna,

f) Eksykator z efektywnym $rodkiem suszacym,

2,1,3, Odczynniki

a) Alkohol etylowy 95% obj.

b) Kwas azotowy (1,502) cz.d.a., roztwédr 1 : 1,

2.1.4, Pobieranie i przygotowanie prébki do analizy,

Pobieranie prébek - wg BN-79/8132-17, Przygotowanie

zmielonej prébki do analizy - wg BN-79/8132-18,

2.1.5. Wykonanie oznaczania, Odwazyé okoto 2 g zmie-

lonej prébki z doktadnoscia do 0,001 g do tygla wyprazone-
go do statej masy. Zawartosé tygla zwilzyé okoto 2 cm3
alkoholu etylowego i zapalié, Po wypaleniu sie alkoholu ty-
giel powoli ogrzewaé na ptytce elektrycznej do zweglenia
sie zawartoéci, a nastepnie prazyé w piecu w temperaturze
550 +25°C Iub 600 +25°C zgodnie z p. 2.1.1. Tygiel wy-
jaé z pieca, gdy popiét bedzie wolny od widocznych czastek
wegla, Okres 2 h prazenia bywa zwykle wystar‘;:zajgcy. Po
ochtodzeniu tygla popidt zwilzyé kilkoma kroplami wody,
odparowaé do sucha na taZni wodnej i po ogrzaniu na ptytce
ponownie prazy¢ przez 1 h,

Jezeli po zwilzeniu woda popiét bedzie wolny od widocz-
nych czastek wegla, tygiel przeniesé¢ do eksykatora |1 po

ochtodzeniu zwazyé., Natomiast w przypadku obecosci zweg-

lonych czastek, operacje zwilzania woda i prazenia powta-

rzaé do ich'zaniku. Od tej chwili tygiel prazyé jeszcze
przez 1 h, Jezeli nadal sa obecne czastki wegla, popidt
wytugowaé goraca woda, przesaczy¢ przez Sredni saczek
bezpopiotowy i doktadnie przemy¢é woda osad, Nastepnie

saczek wraz z pozostatoScia umiesci¢ w tym samym tyglu,
wysuszyé i prazyé w piecu w temperaturze 550 :|:25°C lub
600 tZSOC zgodnie z p, 2.1.1 do chwili otrzymania popio-
tu o biatej barwie, Po ochtodzeniu tygla przeniesé do niego
przesacz, odparowaé do sucha na tazni wodnej i prazy<¢
w temperaturze 525 -L-ZSOC. Po ostudzeniu w eksykatorze

zwazyé i ponownie prazyé, powtarzajac powyzsza czynnosc
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do chwili, az réznica migdzy dwoma kolejnymi wazeniami

bedzie nie wyzsza niz 0,002 g. Zanotowac hajnizsza mase,
Popidt ogdlny zachowa-é do oznhaczania jego rozpuszczal-

noéci w wodzie i kwasie solnym, Wykonaé dwa rdéwnolegte

)

oznaczahia z tej samej rozdrobnionej prdobki,

2,1, 6, Oznaczanie popiotu ogélnegg w gorczycy mielonej,.

Postepowaé wg 2.1.5 do stéw ""Jezeli nadal sa obecne wi-
doczne czastki wegla...". Nastepnie popiét wytugowaé go-
raca woda, przesaczy¢ przez Sredni saczek bezpopiotowy
‘i doktadnie przemy¢ osad, Saczek z osadem umiesci¢ w tym
samym tyglu i po odparowaniu na tazni wodnej oraz wysu-
szeniu w suszarce w temperaturze 103 +2°C  prazyé po-
nownie w temperaturze 525 tZSOC przez 1 h, Tygiel wyjac
i po ostudzeniu doda¢ 5:10 kropli kwasu azotowego, odpa-
rowaé do sucha na tazni wodnej i prazyé w temperaturze
525 i:ZSOC przez 0,5 h, Po ostudzeniu tygla ponownie do-
da¢ 5:+10 kropli kwasu azotowego, odparowa¢ do  sucha
i prazyé w tej samej temperaturze przez 1 h, Nastepnie po-
stepowac wg 2.1.5, zaczyhajac od stéw "Po ochtodzeniu

tygla przeniesé do niego przesacz i odparowac do sucha, .l

2.1.7. Obliczanie wynikéw

a) zawartoéé popiotu ogélnego (X) wyrazona w % wag.

obliczyé wg wzoru

& 100
X =(m:,—mo) -———-m1_mo (1)

w ktérym:
m, - masa pustego tygla, g,
m, - masa tygla z odwazka, g,
M, - masa tygla z popiotem, g.
b) zawartoéé popiotu ogélnego ( X,) wyrazona w % wag,
suchej masy prébki obliczyé wg wzoru
100 100

X, =(m:” "‘o) “Tm,—m, 100 —H (2)

w ktérym;
my, My, m, - jak we wzorze (1),
H - zawarto$é wody w prébce, oznaczona wg
BN-79/8132-19, %.
Za wynik przyjaé érednia arytmetyczna dwéch réwnoleg-
tych oznaczar rézniacych sig nie wigcej niz 0, 2% wartosci

bezwzglednej., Wynik podaé z doktadnoscia do pierwszego

miejsca dziesietnego,

2.2, Oznaczanie popiotu nierozpuszczalnego w wodzie

2,2,1, Zasada oznaczahia polega na f{ugowaniu popiotu

ogélnego otrzymanego wg 2, 1 goraca woda destylowana, od-
saczeniu nierozpuszczalnej pozostatoéci przez &redni sa-
wraz

czek bezpopiotowy, nastepnie spopieleniu saczka

7z osadem | wazeniu pozostatosci,

2,2,2. Aparaty i przyrzady - wg 2. 1. 2.

2.2,3, Wykonanie oznaczania, Do oznaczania uzy¢é popidt

ogélny otrzymany wg 2.1. Do tygla z odwazka popiotu do-
daé¢ wody destylowanej i ogrzewaé prawie do wrzenia, Za-
wartosé tygla przesaczyé przez éredni saczek bezpopioto-
wy i przemywac goraca woda do uzyskania okoto 60 cm3
przesaczu, Saczek z pozostatym osadem przenies¢ do tego
samego tygla, ostroznie odparowaé na tazni wodnej, wysu-
szyé i prazy¢ w piecu w temperaturze 550 :tZSOC_ Ostudzié
w eksykatorze i zwazy¢, nastepnie ponowié prazenie przez
1 h i po ostudzeniu w eksykatorze zwazyé., Czynnosé po-
wyzsza powtarzacé do momentu, az réznica mas miedzy ko-
lejnymi wazeniami nie bedzie wyzsza niz 0,001 g, Zanoto-
waé najnizsza mase, Wykonaé dwa réwnolegte oznaczania

z popiotu ogéinego, otrzymanego z dwéch rowndegtych ozna-

czah.,

2.2.4. Obliczanie wynikéw

a) zawartoéé popiotu nierozpuszczalnego w wodzie (V)

wyrazona w % wag. obliczyé wg wzoru

100
Y= - " m— 3
(m3 mo) m,—myg (3)
w ktérym:
mgy, m, - jak we wzorze (1),
m., - masa tygla z popiotem nierozpuszczalnym w wo-

3
dzie, g,

b) zawarto$é popiotu nierozpuszczalnego w wodzie (Y, )

wyrazona w % wag. suchej masy prébki obliczy¢é wg wzoru

100 100
100 —-H

Y, = (mB — mo) (4)

my—m,

w ktérym:
My, m,, m, - jak we wzorze (3),
H - jak we wzorze (2),
Za wynik przyjaé srednia arytmetyczna dwéch réwnoleg-
tych oznaczan, rézniacych sie nie wiecej niz o 0,2% warioé-
ci bezwzglednej. Wynik podac¢ z doktadnoscia do pierwsze-

go miejsca dziesigetnego,

2,3, Oznaczanie popiofu nierozpuszczalnego w kwasie

solhym

2,3.1, Zasada oznaczania polega na rozpuszczaniu

w kwasie solnym popiotu ogdlnego otrzymanego wg 2,1 lub
popiotu nierozpuszczalnego w wodzie otrzymanege wg 2, 2,
odsaczeniu nierozpuszczonej pozostatosci, prazeniu do

statej masy i wazeniu,

2,3,2, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19) cz,d,a., roztwér: 1 objetosé kwa-
su solhego + 9 objgtoéci wody destylowanej,

b) Azotan srebra cz,d,a., roztwér 10-procentowy,
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|

2,3.3, Aparatura i przyrzady — wg 2,1, 2,

2.3,4. Wykonanie oznaczania, Do oznaczania uzyé po-

piét ogdlny otrzymany wg 2,1 lub popiét nierozpuszczalny
w wodzie otrzymany wg 2, 2,

Do tygla doda¢ 15+25 c:m3 roztworu kwasu solnego wg
2.3.2a), nakryé tygiel szkietkiem zegarkowym w celu unik-
nigcia rozprysku cieczy i gotowaé¢ przez 10 min na ptytce
elektrycznej lub tazni wodnej, Pozostawié tygiel do schto-
Sredni

dzenia i przesaczy¢ jego zawartosé przez saczek

bezpopiotowy. Nastepnie przemywac tygiel i saczek goraca
woda destylowana, do zaniku reakcji na jon chlorkowy -
préba z azotanem srebra, Saczek wraz z pozostatoscia
przenies¢ do tego samego tygla, ostroznie odparowad na
tazni wodnej, wysuszyé i prazyé w temperaturze 525 iZSOC
w ciagu 1 h, Po ostudzeniu w eksykatorzc - zwazyé, Czyn-

noé¢ powyzsza powtarzaé do momentu, az rdéznica miedzy

kolejnymi wazeniami bedzie nie wyzsza niz 0,001 g, Zano-
towac najnizsza mase,

Wykonaé¢ dwa rownolegte oznaczania z popiotu ogdlnego
lub nierozpuszczalnego w wodzie, otrzymanych 2z dwdch

réwnolegtych oznaczan,

2,3.5, Obliczanie wynikéw

a) zawartoéé popiotu nierozpuszczalnego w kwasie (Z)

wyrazona w % wag. obliczyé wg wzoru

100

Z=(m4—-mo) ; rmo (5)

w ktérym:

m,, m, - jak we wzorze (1),

Qr
m, - masa tygla z popiotem nierozpuszczalnym w kwa-

sie, g,
b) zawarto$é popiotu nierozpuszczalnego w kwasie (Z,)

wyrazona w % wag. suchej masy prébki obliczyé wg wzoru

100 100
100—H (6)

z, =(m4—- mo) . ey

w ktérym:

m,, m,, m, - jak we wzorze (5),

0?
H - jak we wzorze (2),

Za wynik przyjaé $rednia arytmetyczna dwdch réwnoleg-

tych oznacza#, rézniacych sie nie wigcej niz o 0,02% war-

tosci bezwzglednej., Wynik poda¢ z doktadnoécia do dru-

giego miejsca dziesietnego,

2,5, Protokét badarh, W protokole powinha byé podana

zastosowana metoda i otrzymany wynik oraz powinny byc¢
ujete wszystkie szczegbty wykonania badania nie ujete
w normie lub uwazane za dowolhe oraz wszystkie okolicz-
noéci mogace mie¢ wptyw na wynik,

Protokdt badan powinien obejmowaé wyszystkie dane ko--

nieczne do petnej identyfikacji prdébki,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujaca norme - Ministerstwo Handlu

Zagraniczengo i Gospodarki Morskie] - Centralny Inspekto-

rat Standaryzacji,

2, lstotne zmiany w stosunku do 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-67/8132-10, BN-67/8132-11, BN-67/

8132-14., Norma, przyjmujac za podstawe zalecenia I1SO wy
mienione w p, 4, zmienia, zastepuje i scala w jednym doku-
mencie odpowiednie metody badan zawarte w normach bran-
zowych dotyczace nastepujacych przypraw; pieprzu natural-
nego ziarnistego, goZdzikéw, wanilii naturalnej w laskach,
pieprzu naturalnego mielonego, papryki mielonej, cynamonu,

lisci laurowych, imbiru, ziela angielskiego,

3, Normy zwiazane

BN-79/8132-—17 Przyprawy korzenne, Pobieranie probek
BN—79/8132-18 Przyprawy korzenne, Przygotowanie zmie-

lonej probki do analizy

BN—79/8132—19 Przyprawy korzenne, Oznaczanie zawar-

tosci wody metoda destylacyjna

4, Normy zagraniczne i zalecenia miedzynarodowe

Methods

Anglia BS 4585 British Standard, 1970, Part 3.
of Test for Spices and Condiments, Determination of

total, water-soluble, water-insoluble, acid-insoluble
ash,
Indie 1S: 1797 - 1973, Indian Standard, Methods of Sampling

and Test for Spices and Condiments (First Revision)

ISO Recommendation R-928 - 1969, Spices and Condi-
ments, Determination of Total Ash
ISO Recommendation R-929 - 1969, Spices and Condi-

ments., Determination of Water-insoluble Ash
ISO Recommendation R-930 - 1969, Spices and Condi-

ments, Determination of Acid-insoluble Ash

5. Autor projektu normy - mgr Anna Priss - Centralny

Inspektorat Standaryzacji.

6. Wydanie 2 - stan aktualny: pazdziernik 1988:

a) poprawiono btedy w normach zwiazanych,

b) zmieniono grupe katalogowa.



