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PRZYPRAWY Przyprawy korzenne 
KORZENNE 

Oznaczanie zawartości 
I włókna surowego . Grupa katalogowa 1255 

ł . WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przed miotem normy są 

metody techn iczna i rozjemcza oznaczania za wartości 

włó kna surowego w przypra wach korzenn ych . 
1.2. Zakres stosowania normy. Normę stosuje s ię do 

oznaczania zawartośc i włókna surowego w przypra
wach korzennych w impo rcie i ob rocie. Metodę rozjem
czą stosuje s i ę w przypadku ro zs trzygania sporu . 
Metodę techniczną stosuje s i ę w b ieżącej praktyce ana-
litycznej . . 

1.3. Określenia. Włókno surowe - substancje orga
niczne pozostałe po trawieniu próbk i ro ztworem kwasu 
siarkowego, a nas tępn ie roztworem wodorotlenku 
sodowego w warunkach o kreślonych metodą. 

2. METODY OZNACZANIA 

2.1. Metoda techniczna oznaczania włókna surowego 
2.1.1. Zasada metody po lega na il ośc i o wym o znacza

niu metodą wagową substancj i o rganiczn yc h nie
rozpuszczalnych w czasie go towa nia od tłu szczonej 

próbki w 1,25-proce ntowym roztwo rze kwas u siark o
wego i 1,25-proce ntowym roztworze wodorot lenku so
dowego. 

2.1.2. Aparatura, przyrządy i materiały 

a) Waga analityczna. 
b) Suszarka elek tryczna z regulacj ą tem pera tury do 

130°C +2°C , jeżeli to możli we z wymuszonym obie
giem-powiet rza . 

c) Piec elektryczny do spal a ń z reg ula cją tempera-
tury do 550 +25°C. 

d) Aparat Soxh le ta. 
e) Pompa wod na próżniowa . 

f) Zlewka pojem nośc i 400 cm 3
, kalib ro wana nastę

pująco: do zlewki wlać 200 ' cm3 wod y i zaznaczyć 

na zewnęt rznej śc i ance jej . poziom . 
. g) Eksykator z od powiednio sk utecznym środkiem 

su szącym . 

h) Tygie l Goocha wypełniony preparowanym a zbe
stem . Zawiesi nę azbestu w' wodzie destylowanej wlać 

do tygla Goocha ta k , aby po dokładnym odsączeniu 
otrzymać warstwę 2 -;-.3 mm . Tygiel wysuszyć w suszar
ce l wyprażyć w tem peraturze 550 + 25°C. 

i) Sączki bawełniane lub lniane; tkanina o gęstości 
18 -;-. 20 nitek na 1 cm. 

j) Sączki bibułowe jakościowe. 

2.1.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwór 5-procentowy 

przygotowany następująco: 50 g kwasu siarkowego o 
gęstoś~ i 1,84 przelać ilościowo do 950 cm 3 wody desty
lowanej . Gęstość ro ztwo ru ' po oc hłodzeniu powinna 
wynosić 1,033. 

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór 5-procen
towy przygotowany na stępująco: 50 g wodorotlenku 
sodowego wolnego od węglanów rozpuścić w 950 cm3 

wody destylowa nej. Gęstość roztworu po ochłodzeniu 
po winna wynosić 1,055. 

c) Kwas solny cz.d.a., roztwór 0,5N. 
d) Alkohol etylowy 95 -;-'96-procentowy. 
e) Eter naftowy, frakcja wrząca w temperaturze 

40, -;-. 60° C. 
f) Azbest śred nioziarni sty preparowany następująco: 

azbest zalać około 5-procentowym roztworem wodoro
tlenku sodowego i ogrzewać na wrzącej łaźni wodnej 
w ciągu 8 h. Zlać roztwór wodorot lenku sodowego 

. i przemyć dokładnie azbest gorącą wodą destylowaną. 
Następnie a~best za l ać około lO-procentowym roztwo
rem kwasu so lnego i ogrzewać jak poprzednio w ciągu , 
8 h. Zlać roztwór kwasu , przemyć azbest gorącą wodą, 
wysuszyć i wyprażyć w temperaturze 550 +25°C. 

2.1.4. Pobieranie i przygotowanie próbek do analizy. 
Próbkę do analizy należy pobrać zgodnie z BN-79/ 
8132-17 . Rozdrobnienie próbki do ana li zy należy wy
konać wg BN-79/8132- 18. 

2.1.5 . . Wykonanie oznaczania 
, 

2.1.5.1. Ekstrakcja tłuszczu i usuwanie wapnia. 
Ekstrakcję tłuszczu nal eży stosować w przypadku, gdy 
jego zawartość w przyprawie przekracza 10% . Usuwa
nie wa pnia jest konieczne, jeżeli jego za wartość w prze
liczeniu na węglan wapnia jest wyższy niż 1% . 

a) Odtłuszczanie . Odważyć na sączku około 2 g roz
drobnionej przypra wy z dokładnością do 0 ,00 I g. 
Sączek z próbką zwinąć w ścisły pakiecik i umieścić 
w aparacie Soxhle ta. Ekstrachować eterem naftowym 
w c iągu 3 b. Po zakończeniu ekstrakcji pakiecik z 

Zgłoszona przez Mi nisterstwo Handlu Zagranicznego i Gospodarki Morsk iej - Centralny Inspektorat Standaryzacji 
Ustanowion a przez Dyrektora Centralnego Inspektoratu Standaryzacji dnia 1 wrześn ia 1980 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 kwietnia 1981 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 23/ 1980 poz. 94) 

WYDAWNI CTWA NORMALIZACYJNE 1980. Druk. Wyd. Norm. w-w • . Ark . wyd . 0.50 N akł . 2500 + 55 Zam. 3275/ 80 Cen. zł 3,60 
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odważką pozostaw i ć na powietrzu do odparowania 
eteru. 

b) Us uwanie wapnia. Odważyć około 2 g rozdrob
ni onej przyprawy z do kładn ośc ią 0,00 1 g lub odważkę 
przyprawy po ekst rakcji ete rem przeni eść do zlewki 
pojemności 1000 cm3

, dodać 0,5N roztworu kwasu so l
nego w ilości większej niż niezbędna do neutral izacji 
obec nego węg la n u wapnia, d o brze wymieszać i pozo
s tawić do osadze nia s i ę części stałych . De kantować 

ciecz, osad przemyć wodą desty l owaną i prze ni eść ilo
śc iowo osad na sącze k, przemywać wodą destylowaną 
o tempe raturze pokojowej do za niku reakcji kwaś n ej . 

Osad możliwi e dokładnie odsączyć . 

2.1.5.2. Oznaczanie włókna. Odważyć około 2 g roz
drobnionej przypra wy z do kładnośc ią 0,00 1 g a lbo od
ważkę po odtłu szczen i u i u suni ęc iu wa pnia prze nieść 
ilościowo do ka librowa nej zlewki o k oło 100 cm 3 wrzą 

cej wody destylowanej, dodać 0,5 g azbestu i 50 cm3 

5-procentowego roztworu kwas u siark owego, dopełni ć 
wodą destylowaną do objętości 200 cm 3

, zaznaczonej 
na zlewce k reską. Zam i eszać pręcikiem szklanym 
i ogrzewać do wrzenia. Siła grzania powinna być taka , 
aby zawartość zlewki za wrzała w ciągu 2 min. Roz
twór w zlewce utrzymać w sta nie wrzenia przez 30 min , 
mieszając od czasu do czas u , uważając- aby badana 
próbka ni e pozostawała na ściankac h zlewk i poza roz
tworem. Ubyte k roztworu w czas ie go towa nia uzu
pełniać systematyczn ie do 200 cm 3 wrzącą wodą desty
lowaną . Po 30 min go towa nia zawar tość zlewki prze
sączyć natychm ias t przez sączek bawełn i any lub lnian y 
umieszczony w lejk u a na litycznym. Sączek przemywać 
gorącą wodą destylowa ną do za niku reakcji kwaśnej . 

Sprawdz i ć oranżem metylowym lub papierkiem lak mu
sowym. Po przemyciu s płukać osad z sąc zka st rum ie
niem wrzącej wody do tej sa mej zlewki pojemności 

400 cm 3
, dodać 50 cm3 5-p roce nto wego roztworu wo

dorot lenk u sod o wego, u zupeł n i ć wrzącą wodą d o 
200 cm 3 i ogrzewać tak jak poprzedn io, uważaj ąc a by 
zawa rtość zlewki nie wykipiała. Ogrzewać w c i ągu 

30 min , uzupełniając systema tycz nie ub yte k roztworu 
w czasie goto wania wrzącą wodą des t ylowaną d o obję

tośc i 200 cm 3 (do kreski za znaczonej na zlewce). Po 
30 min gotowa ni a za wa rtość zlewki natychm iast prze
sączyć w tyglu Goocha z wa rs twą azbes tu , osad prze
mywać gorącą wodą. potem 3 cm3 o kolo 0,5N roz
tworu kwasu so lnego, na s tępni e gorą cą wodą do za niku 
reakcji kwaśnej. Na za k ończe ni e osad przem yć 15 cm 3 

alkoholu etylowego. Po od sączeni u tygiel suszyć do 
s tałej masy w temperaturze 130 +2°C , a na s tępni e 

ostud zić w eksyka to rze i zwazyc z dokła dnością 

0,000 l g. Susze nie u znać za za kończone, gdy różnica 
między ko lejnym i waże ni a mi będ zie nie wię k sza n iż 

0,00 l g. Po wysuszen iu i zważe n i u tyg ie l z osa dem 
prażyć w piecu w temperaturze 550 + 25°C do stałej 

masy. Tygie l z osad em ostudzić w eksykatorze i zważyć 
z dokładnośc i ą 0,000 l g. Praże ni e u znać za za kończone , 

gd y różnica między ko lej nymi waże niami będ z i e nie 
większa niż 0,00 I g . 

2.1.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

włókna surowego X na l eży ob l iczyć w procentach 

wagowo w przeliczen iu na s uc h ą masę wg wzor u 
100 100 

( J) 
100'-w m o 

w którym: 
mo masa odważki, g, 
ml masa tygla Goocha z pozos tałością po 

suszenIU, g, 
m 2 masa tygla Goocha z pozostał ośc i ą po 

prazeIll u , g, 
w - zawa rtość wod y w próbce , % (oznaczona wg 

BN-79/8 132-19) . 

2.1.7. Wynik końcowy oznaczania . 'Za wynik należy 

przyjąć średnią arytmetyczną wyn ików dwóch oznaczań 
nie różniących s i ę więcej niż o: 

0 ,4% wartości bezwzg l ę dn ej , gdy zawa rt ość włókna 

jest ni ższa ' ni ż . 10% , 
5% wartośc i wzg lędnej w przy pac;lku, gdy za wartość 

włókna jest wyższa niż 10% . 
Wy nik podać z dokład nośc ią O, l %. 

2.2. Metoda rozjemcza oznaczania włókna surowego 

2.2 .1. Zasada metody polega na i l ośc i owym ozna-
cza niu metodą wagową substancji o rganicznych nie roz
puszczal nych w czasie go towania odtłuszczonej próbki 
w 0 ,255N roztworze kwasu siark owego i 0 ,3 12N roz
tworze wodorotlenku sodowego. 

2.2 .2. Aparatura, przyrządy i materiały 
a) Waga analityczna. 
b) Suszarka elektryczna z reg ulacją temperatury .do 

130 +2°C, jeżeli to możliwe z wymuszonym obiegiem 
powietrza . 

c) Piec elektryczny d o spa lań z regulacją tempera-
tury do 550 +25°C. 

d) Aparat Soxhle ta. 
e) Po mpa wod na próżn iowa. 

f) Chłodnica ze szlifem pozwalająca utrzymać stałą 
objętość roztworu w czasie go to wania. Zaleca się chłod
nicę Allihna ze szlifem 45/ 50. 

g) Kolba s tożkowa ze szlifem o takich wymiarach 
i kształcie , aby wysokość słupa rozt woru była nie mniej 
sza niż 25 mm i nie większa niż 38 mm. Zaleca się 

kol bę stożkową pojem ności 1000 cm3 ze szlifem 45/50. 
h) E ksyka tor z odpowied nio skutecznym ś rodki em 

suszącym. 

i) Tygiel Goocha wypełniony azbestem, sposób 
przygotowania wg 2. 1.2 h). 

j) Sączki bawełn i ane lub lniane, tkanina o gęstości 
18--;.-20 nitek na I cm . 

k) Sączki b i bułowe ja k ośc i owe. 

2.2.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas sia rko wy cz.d.a ., roztwó r 0,255N, przygo

towan y następująco: 12,5 g kwasu sia rkowego o gęsto
śc i 1,84 u zupełnić wodą destylowaną do kreski w ko lbie 
pomi a rowej pojemnośc i 1000 cm3 • 

b) Wodo ro tl ene k sodowy cz.d.a ., roztwór 0,312N 
przygo towan y nas tępują co: 12 ,5 g wodorotle n ku sodo
wego wolnego od węg lanów rozpuśc ić w wodzie desty
lowa nej w kol bie po mia rowej pojemn ośc i 1000 cm3 

i uzupełnić do kreski. Mian o obu roztworów sprawdzić 
przez mia reczkowa nie. 
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Jeże li stężenie różni się więcej niż o ±O,005N od 
wartości no minalnej, należy je skorygować do poda
nego zakresu. 

c) Kwas solny, cz.d.a., ro ztwór 0,5N. 
d) Eter naftowy , frakcja wrząca w temperaturze 

40 -:- 60°C. 
e) Azbest ś rednioziarnisty preparowany 'wg 2.1.3 f). 
2.2.4. Pobieranie i przygotowanie próbek do analizy -

wg 2. 1.4. 
2.2.5. Wykonanie oznaczania 
2.2.5.1. Ekstrakcja tłuszczu i usuwanie wapnia - wg 

2. 1.5 . 1. 
2.2.5.2. Oznaczanie włókna. Odważyć około 2 g roz

drobnio nej przyprawy z dokładnością 0,001 g albo od
ważk ę po odtłu s zc ze niu i usunięciu wapnia , przenieść 

, il ości owo do kolby s tożkowej 200 cm 3 roztworu kwasu 
siarko wego o s tęże niu 0,255N . Do tego cel u przyda tna 
jest trys ka wka o zaznaczonej objętości 200 cm 3. Dodać 

ok oło 0 ,5 g azbestu , połączyć kolbę z chłodnicą i umie
śc i ć ją na nagrzanej uprzednio płytce elektrycznej lub 
kuchence gazowej tak , aby zawartość kolby zawrzała 

w ci ągu 5 min. Utrzymywać roztwó r w stanie silnego 
wrzenia dokładnie w ciągu 28 min, obracając często 

kolbę ruch em ko li stym w celu dOkładnego zwilżenia 

i wymieszania pró bki. Nie należy dopuszczać , aby ba
d a na próbka pozos tawała na ściankach kolby powyżej 
poziomu roztworu . Pi enieniu s ię zawartości kolby 
można ząpobi ec , kierując strumień powietrza do 
wnę trza ko lby po przez rurk ę sz klaną przechodzącą 

p rzez c hłodnicę . Po gotowaniu w ciągu 28 min kolbę 
zdjąć z kuchenki i za wartość jej przesączyć natychmiast . 
przez są czek bawełnia n y lub lniany umieszczony w lej
ku a na litycznym , s tosuj ąc kolbę ssawkową w celu przy-
pieszenia C' sąc ze nia . Są c ze k przemywać gorącą wodą, 

aż d o za niku rea kcji kwaś nej. Próbkę łącznie z azbes
tem prze n ieść ilo śc i o wo do tej samej kolby stożkowej 
spłukując tka ninę sączka 200 cm3 roztworu wodoro
tl enku sodo wego o s tężeniu 0,312N. Do tego celu przy
da tna jes t tryska wka o zaznaczonej pojemnoscl 
200 cm3

• Ko l bę połą c zyć z chłodnicą, umieścić na na
grza nej uprzednio płytce elektrycznej lub kuchence ga
zowej tak , aby za wartość kolby zawrzała w ciągu około 
5 min i u t rzymać w stanie wrzenia dokładnie w ciągu 

28 min. Po upływie tego czasu kolbę zdjąć z kuchenki 
i zawartość kolby przesączyć natychmiast przez tygiel 
Goocha z warstwą azbestu. Pozostałość w tyglu prze
myć gorącą wodą destylowaną do zaniku reakcji alka
li cznej, a następnie około ' 15 cm 3 alkoholu etylowego. 

Tygiel z zawartością suszyć do stałej masy w tempe
raturze 130 +2°C, a następnie ostud zić w eksykatorze 
i zważyć z dokładnością 0,000 I g . Suszenie uznać za 
zakończone, gdy różnica między kolejnymi ważeniami 
będzie nie większa niż 0,00 I g. Tygiel z wysuszonym 
osadem prażyć w piecu elektrycznym w temperaturze 
550 + 25°C do stałej masy. Tygiel z osadem ostudzić 
i zważyć z dokładnością do 0,000 I g. 

Prażenie uznać za zakończone , gdy różnica między 

kolejnymi ważeniami będ zie nie większa niż 0,001 g. 
2.2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 

włókna surowego X w próbce oblic zyć w. procentach 
wagowo, w przelicze niu na suchą masę wg wzoru 

100 100 
X = (m I - m 2) . --

f mo 
w którym: 

mo - masa 
m i masa 

odważki , g , 
tygla Goocha 

susze l1lu , g , 

100 - w 

z pozostałością 

(2) 

po 

m 2 masa tygla Goocha z pozostałością po 
prażeniu , g, 

w za wa rtość wody w próbce , % (oznaczona wg 
BN-79/8132-19). 

2.2.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik należy 

przyjąć ś red nią arytmetyczną wyników dwóch oznaczań 
nie różniąc yc h się o więcej niż: 

0,4% wartości bezwzględnej, gdy zawartość włókna 
jest niższa ni ż 10% , 

4% wartości względnej , gdy zawartość włókna jest 
wyższa niż 10% . 

Wynik podać z dokładnością do O, I %. 
2.3. Protokół badań powinien podawać za stosowaną 

metodę , o trzymany wynik, ujl110wać wszystkie szcze
góły wykona nia oznaczania nie ujęte w normie lub 
uważane za dowolne oraz wszystkie, które mogły mieć 
wpływ na wynik . . 

Protokół badań powinien obejmować wszystkie dane 
konieczne do pełnej identyfikacji próbki. , 

KONI EC 
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