UKD 664.5.001.4

NORMA

BRANZOWA
WYMAGANIA

BN-88

IMPORTOWE

8192-04

PRZYPRAWY Przyprawy korzenne
KORZENNE . & st Zamiast')
-Ozngc;ame zawartosci By i
: 0|e.| kOW eterycznyCh ' Grupa katalogowa 1259
1. WSTEP a; — odbieralnik — otrzymany z polgczenia nast¢pu-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest meto-
da oznaczania zawarto$ci olejkow eterycznych w przy-
prawach korzennych i1 ziotach.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ stosuje si¢ do
oznaczania zawarto$ci olejkOw eterycznych w przypra-
wach korzennych w imporcie 1 obrocie.

1.3. Okreslenia. Olejki eteryczne sg to wszystkie sub-
stancje otrzymywane z surowcOw roslinnych przez de-
stylacje z parg wodng, w warunkach okreslonych meto-
dg 1 wyrazone w ml na 100 g suchej masy produktu.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania polega na destylacji wodnej
zawiesiny probki, zebraniu destylatu w kalibrowanej
czgSci aparatu i odczytaniu, po rozwarstwieniu, obj¢-
toSci warstwy organicznej. Przy obliczaniu zawartoSci
olejkow eterycznych nalezy pomniejszy¢ ich 1los¢ o do-
dang objgtos¢ ksylenu.

2.2. Aparaty i przyrzady

a) Aparat do destylacji, wykonany ze szkla twarde-
go, o niskim wspoéiczynniku rozszerzalnosci termicznej,
sktadajacy si¢ z nastgpujacych elementéw zakonczo-
nych polaczeniami na szlif (aparat ten odpowiada opi-
sanemu w Farmakopei Europejskiej (1980) rozdz. V.
4.5.8)%):

a1 — kolba z dnem okraglym, na szlif, pojemnosci
500 lub 1000 ml, zaleznie od rodzaju badanego produk-
tu (patrz Zalacznik)

)y Zastgpuje rOwniez metody oznaczania zawarto$ci olejkow ete-
rycznych podane w BN-68/8132-14 p. 5.2.10.

2) Do czasu nabycia tego aparatu dopuszcza si¢, zamiast niego
stosowanie aparatu do oznaczania zawartosci olejkéw wg Derynga,
nr katalogowy 3192 wg ,Katalogu szklanego sprzg¢tu laboratoryjne-
go“, 1978, str. 121 — wydany przez Zaktad Wydawnictw CZSR.

jacych elementow (rys. 1):

— rurka pionowa (4C) polaczona u podstawy szli-
fem z kolbg z dnem okraglym,

— rurka (CDE),

— chtodnica kulkowa, pionowa (FG),

— zestaw skladajacy si¢ z: bocznego ramienia (K)
z korkiem szlifowym (K’); gruszkowatego zbiornika (J);
kalibrowanej rurki z dziatkg elementarng co 0,05 ml
(JL); kulistego zbiornika (L) i kranu trojdroznego (M);
calo$¢ tego zestawu polaczona jest z pionowa rurka
(AC) poprzez ukoé$ng rurk¢ (O) zaopatrzong w rurke
zabezpieczajaca (N), zamkni¢ta od gory rurkg fermenta-
cyjna (poz. b), jesli to konieczne.

b) Rurka fermentacypa (rys. 2), zamykajgca —
boczne rami¢ (K) lub rurk¢ zabezpieczajcg (N) jak
W poz. a) a.

c) Pipeta pojemno$ci 1 ml, z dziatkg elementarng
co 0,01 ml.

d) Cylinder pomiarowy pojemnosci 500 ml.

e) Saczki jako$ciowe Srednicy 11 cm.

f) Porcelana porowata lub peretki szklane.

g) Waga analitycznd. g

h) Plytka elektryczna z termoregulacja.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Ksylen cz.d.a.

b) Mieszanina chromowa.

c) Aceton cz.d.a. (dla tlustych pozostatosci).

d) Detergent ptynny (o st¢zeniu polecanym przez
producenta) lub roztwor mieszaniny chromowej (patrz
uwaga) przygotowany przez zmieszanie rownych ilosci
nasyconego roztworu dwuchromianem potasu i stg¢zo-
nego kwasu siarkowego, przy cigglym mieszaniu.
Po ochlodzeniu mieszaning przesaczy¢ przez sgczek
szklany (waskoporowaty).

Uwaga: Nalezy unikac¢ jakiegokolwiek kontaktu roz-
tworu mieszaniny chromowej ze skérg 1 btonami Slu-
Zowymi.

Zgtoszona przez Ministerstwo Wspétpracy Gospodarczej z Zagranicag — Centralny Inspektorat Standaryzacji
Ustanowiona dnia 18 stycznia 1988 r. przez Dyrektora Centralnego Inspektoratu Standaryzacji Zarzadzeniem nr 303/N/88
jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1988 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 3/1988, poz. 6)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1988.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,50 Nakt. 2800 + 40 Zam. 635/88

Cena zt 32,00
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2.4. Pobieranie i przygotowanie probki do analizy. Po-
bieranie prébek wykona¢ wg BN-79/8132-17. Przygoto-
wanie probki do analizy wg BN-79/8132-18 i zatagczni-
ka do niniejszej normy.

2.5. Wykonanie oznaczania z zastosowaniem aparatu
wg 2.2a)

2.5.1. Przygotowanie aparatury. Umy¢ starannie mie-
szanina chromowa cz¢s¢ odbieralnikowa. zestawu desty-
lacyjnego. W tym celu zamknac szczelnie korkiem szli-
fowym (K’) boczne rami¢ (K), a rurkg fermentacyjna
rurke zabezpieczajgcg (N). Odwroci¢ aparat o 180°
I wypetnié roztworem mieszaniny chromowej, pozosta-
wiajac w tej pozycji na noc. Nastgpnie bardzo starannie
wyptuka¢ wodg destylowang.

2.5.2. Przygotowanie odwazki. Odwazy¢ na saczku
z doktadnodcig do okoto 0,01 g, ilos¢ probki wymienio-
ng w zalgczniku.

2.5.3. Oznaczanie objetosci ksylenu. Do kolby z dnem
okragtym przenies¢ ilosciowo objetos¢ wody destylo-
wanej odmierzong cylindrem, w 1lo$ci podanej w zatacz-
niku. Podlaczy¢ kolb¢ do zestawu destylacyjnego 1 na-

pelni¢c woda destylowang: kalibrowang rurke z dziatkg

elementarng co 0,05 ml, (JL); kulisty zbiornik (L) oraz

Kran trdjdrozny
[BN-88/8192-04-1]

& ' 3
Pojemnosc 3 cm

B 7116 lubB14/25

[BN-88/8192-04-7]

Rys. 2

. ukosna rurke¢ (0), wlewajac wodg przez boczne ramig

(K). Odmierzy¢ pipeta 1 ml ksylenu i doda¢ do wody
poprzez boczne rami¢ (K). Nastgpnie rurke fermenta-
cyjna napetni¢ do potowy obj¢tosci woda destylowang
i podlgczyq do zestawu. Ogrzewaé, prowadzac destyla-
cj¢ z szybkoscig skraplania okoto 2 <+ 3 ml/min, jesli
nie podano inaczej, przez okoto 0,5 h. Po tym czasie
przerwa¢ ogrzewanie i sprowadzi¢, za pomocg kranu
(M), warstwg ksylenu do kalibrowanej rurki (JL), tak
aby goérny menisk byl na poczatku skali (0 ml). Po-
zostawi¢ zestaw do ochtodzenia, przez co najmniej
10 min, a nast¢pnie odczyta¢ na skali objeto$¢ ksylenu.

2.5.4. Oznaczanie objetosci warstwy organicznej (olej-
ki eteryczne i ksylen). Przygotowana odwazkg¢ probki
przenies¢ do kolby 1 podiaczyé do zestawu destylacyj-
nego. Ogrzewac, prowadzac destylacj¢ z szybkosScia
skraplania okolo 2 + 3 ml/min, je$li nie podano ina-
czej przez okres podany w zataczniku. Czas destylacji
powinien by¢ podany w protokole badan. Nastgpnie
przerwaé ogrzewanie 1 pozostawi¢ zestaw do ochtodze-
nia.. Po uplywie 10 min odczyta¢ objgtos¢ warstwy
organicznej (mieszanina olejkdw eterycznych i ksylenu)
zebranej w kalibrowanej czgsSci aparatu.
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2.6. Wykonanie oznaczania z zastosowaniem aparatu
wg Derynga. Odwazy¢ do kolby, z dokladnoscig do
0,001 g, taka 1los¢ zmielonej; probki, aby otrzymana
objetos¢ olejkéw eterycznych wynosita 1 = 3 ml. Do-
da¢ wody destylowanej w ilo$ci nieco mniejszej niz po-
towa objgtosci kolby destylacyjnej. Zawartos¢ wymie-
sza¢ ruchem kulistym i sptuka¢ doktadnie surowiec osa-
dzony na S$ciankach, przy uzyciu okoto 50 ml wody.
Doda¢ kilka kawatkoéw porowatej porcelany.

W przypadku destylacji olejkow cigzszych od wody,
odmierzy¢ pipeta, z doktadnoscig do 0,01 ml, 0,3 ml
ksylenu, doda¢ do zawartosci kolby 1 podigczy¢ do apa-
ratu, ktorego wszystkie cz¢$ci przemyto uprzednio mie-
szaning chromowg 1 woda destylowang. Nast¢pnie na-
petni¢ woda destylowang kalibrowang czg$¢ aparatu,
wlaczy¢ chtodzenie 1 prowadzi¢ destylacje z szybkoscig
skraplania okoto | kropli/s w ciggu 3 h, liczac od mo-
mentu wrzenia zawartosci kolby. Po zakonczeniu de-
stylacji wylaczy¢ chtodzenie, sprowadzi¢ warstwg olej-
kowa lub ksylenowo-olejkowa na mikroskalg. W przy-
padku niedostatecznego rozdziatu warstw olejkowe]
I wodnej nalezy ostroznie ostukac precikiem mikroska-
le. W razie nieczadawalajgcego efektu, uwolnienia war-
stwy olejkowej od zawieszonych kropli wody, nalezy
kilkakrotnie zmieniaé¢ poziom cieczy na mikroskali, po-
przez zmiang potozenia kranu. Objgtos¢ olejkow odczy-
ta¢ po 0,5 h od zakonczenia destylacji. W przypadku
destylacji z dodatkiem ksylenu, nalezy odja¢ od odczy-
tanej objetosci 0,27 ml rzeczywistej zawarto$ci ksylenu,
przyjmujgc roznic¢ 0,03 ml jako doswiadczalnie wyzna-
czong strat¢ tego rozpuszczalnika w ciggu 3 h destylacji.

2.7. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ olejkow eterycz-
nych (X) wyrazong w ml na 100 g probki w przeli-
czeniu na suchg mase, obliczy¢ wg wzoru

a) dla oznaczania wg 2.5

¥ 100 Vi-Vo 100 |
- m 100 - W ()
b) dla oznaczania wg 2.6
100 100
X = V . = (2)
m 100 - W

Zawartos¢ olejkow eterycznych (X)) wyrazong w ml
na 100 g probki obliczy¢ wg wzoru
a) dla oznaczania wg 2.5
Vi-Vo

X, = 100 - —— (3)
m

b) dla oznaczania wg 2.6

100

Xy = W s e (4)
m
w ktorych: '
V — objetos¢ olejkow eterycznych, ml,
Vo — objeto$¢ ksylenu, oznaczona wg 2.5.3 ml,
Vi — calkowita objgtos¢ warstwy organicznej, ozna-

czona wg 2.54, ml,
W — zawarto$¢ wody w probce, %, oznaczona wg
BN-79/8132-19.

2.8. Powtarzalnosé wynikéw. Za wynik przyjac-Sred-
nig arytmetyczng co najmniej dwoch rownoleglych
oznaczan, nie réznigcych si¢ o wigcej niz 0,1 ml.

2.9. Protokét badan powinien podawad zastosowang
metodg¢, rodzaj uzytego aparatu destylacyjnego, czas de-
stylacji 1 otrzymany wynik, jak rOwniez wszystkie szcze-
goty badania nie uj¢te w normie lub uzywane za do-
wolne oraz wszystkie okolicznos$ci mogace mie¢ wptyw
na wynik. Protokot badan powinien zawiera¢ wszystkie
dane konieczne do pelnej identyfikacji prébki.

KONTIEZC

Zatcznik

Informacje dodatkowe



4 Zalacznik do BN-88/8192-04

ZALACZNIK

WARUNKI OZNACZANIA OLEJKOW ETERYCZNYCH W ZIOLACH I PRZYPRAWACH KORZENNYCH

Pradiiks Odwazka Postad Objetos¢ wody Czas destylacji

g ml h
Anyzek 25 mielony 500 4
Bazylia, stodka 50 cata/1is¢ 500 5
Rumianek rzymski 30 caty/ptatki 300 3
Rumianek pospolity 50 caty/ptatki 500 4

(0,5 mol/l HCL) y

Kminek 20 caly 300 4
Kardamon : 20 caty 400 5
Kasja 40 mielona 400 5
Trybula 40 cata/liscie 600 5
Cynamon 40 mielony 400 5
Gozidziki 4 mielone ' 400 4
Kolendra 40 mielona 400 4
Kminek rzymski ndsiona 25 mielony 500 4
Curry-proszek 25 mielony 500 4
Koper ogrodowy 25 mielony ' . 500 4
Koper wioski 25 mielony 300 4
Czosnek 25 mielony 500 4
Imbir 30 mielony 500 4
Jatowiec ' . 25 mielony ' 500 5
Kwiat muszkatolowy | 15 mielony 400 +
Majeranek ogrodowy 40 caty/liscie 600 4
Majeranek dziki 40 caty/lidcie 600 5
Migta 40 cata/liscie 600 4
Mieszanka ziotowa 40 cata/lis¢ 600 4
Mieszanka przyprawowa 40 mielona 600 5
Gatka muszkatotowa 15 mielona 400 4
Pietruszka zwyczajna 40 cata/lis¢ 600 5
Migta polej - 40 cata/lis¢ 600 5
Pieprz 40 mielony 400 4
Migta pieprzowa ‘ 50 cata/li§¢ 500 2
Przyprawa marynatowa 25 mielona - 500 4
Ziele angielskie 30 mielone 500 5
Rozmaryn 40 caty/li§¢ 600 5
Szatwia 40 cata/li§¢ : 600 5
Czaber ogrodowy 40 caty/lis¢ 600 5
Estragon 40 caty/lis¢ 600 3
Tymianek 40 caty/lis¢ . 600 5
Kurkuma 40 mielona 400 5

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Ministerstwo Wspotpracy  BN-79/8132-19 Przyprawy korzenne. Oznaczanie zawarto$ci wody
Gospodarczej z Zagranica — Centralny Inspektorat Standaryzacji. metoda destylacyjna
4. Normy zagraniczne i zalecenia mi¢dzynarodowe

2. Ist i BN-7 -04. Zastapi - . .
Stolie zuminny. W slasmekd do WB1V-04. Zastapiono 2 ISO 6571 — International Standard Spices, condiments and herbs —

staw destylacyjny wg Derynga, zestawem destylacyjnym wg Farma-

. A i : Determination of volatile oil content -— Frist edition —
kopell Europejskiej (1980) oraz §ciSle sprecyzowano warunki ozna- 1984-11-15
czania zawartosci olejkow eterycznych. Farmakopea. Earopciska, 1080 |
3. Normy i dokumenty zwigzane 5. Zakres zgodno$ci normy z ISO 6571 — norma jest ekwiwalent-
BN-79/8132-17 Przyprawy korzenne. Pobieranie prébek nym wdrozeniem normy migdzynarodowej ISO 6571
BN-79/8132-18 Przyprawy korzenne. Przygotowanie zmielonej prob- 6. Autor projektu mormy — mgr Anna Priss — Urzad Miejski,

ki do analizy Gdynia.



