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PRZYPRAWY Przyprawy korzenne
KORZENNE ) .
Oznaczanie zawartosci
W{C’)kna Su rowego Grupa katalogowa 1255
1. WSTEP 1) Saczki bawetniane lub Iniane; tkanina o gestosci

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3
metody techniczna 1 rozjemcza oznaczania zawartosci
widkna surowego w przyprawach korzennych.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ stosuje si¢ do
oznaczania zawartosci wlokna surowego w przypra-
wach korzennych w imporcie i obrocie. Metodg¢ rozjem-
czg stosuje si¢ w przypadku rozstrzygania sporu.
Metodg¢ techniczng stosuje si¢ w biezacej praktyce ana-
litycznej. _

1.3. Okreslenia. Wiokno surowe — substancje orga-
niczne pozostate po trawieniu probki roztworem kwasu
siarkowego, a nast¢pnie roztworem wodorotlenku
sodowego w warunkach okreslonych metoda.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Metoda techniczna oznaczania widkna surowego

2.1.1. Zasada metody polega na iloSciowym oznacza-
niu metodg wagowa substancji organicznych nie-
rozpuszczalnych w czasie gotowania odtluszczonej
probki w 1.25-procentowym roztworze kwasu siarko-
wego 1 1,25-procentowym roztworze wodorotlenku so-
dowego.

2.1.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Waga analityczna.

b) Suszarka elektryczna z regulacjg temperatury do
130°C £2°C, jezeli to mozliwe z wymuszonym obie-
giem-powietrza.

¢) Piec elektryczny do spalan z regulacjg tempera-
tury do 550 £25°C.

d) Aparat Soxhleta.

e) Pompa wodna proézniowa.

f) Zlewka pojemnosci 400 c¢cm?®, kalibrowana naste-
pujaco: do zlewki wla¢ 200 c¢m? wody i zaznaczy¢
na zewng¢trznej Sclance jej poziom.

g) Eksykator z odpowiednio skutecznym $rodkiem
suszacym.

h) Tygiel Goocha wypelniony preparowanym azbe-
stem. Zawiesing azbestu w’ wodzie destylowanej wlac¢
do tygla Goocha tak, aby po doktadnym odsaczeniu
otrzymac¢ warstwe 2 -3 mm. Tygiel wysuszy¢ w suszar-
ce 1 wyprazy¢ w temperaturze 550 £25°C.

18 =20 nitek na 1 cm.
j) Saczki bibulowe jakoSciowe.

2.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 5S-procentowy
przygotowany nast¢pujgco: 50 g kwasu siarkowego o
gestosci 1,84 przelaé ilosciowo do 950 cm® wody desty-
lowanej. Ggsto$¢ roztworu po ochtodzeniu powinna
wynosi¢ 1,033.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwdr 5-procen-
towy przygotowany nast¢pujaco: 50 g wodorotlenku
sodowego wolnego od weglandéw rozpusci¢ w 950 cm?
wody destylowanej. Ggsto$¢ roztworu po ochtodzeniu
powinna wynosi¢ 1,055,

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwor 0,5N.

d) Alkohol etylowy 95--96-procentowy.

e) Eter naftowy, frakcja wrzgca w temperaturze
40 +60°C.

f) Azbest Srednioziarnisty preparowany nast¢pujaco:
azbest zala¢ okoto 5-procentowym roztworem wodoro-
tlenku sodowego 1 ogrzewa¢ na wrzace] tazni wodnej
w ciggu 8 h. Zla¢ roztwor wodorotlenku sodowego

i przemy¢ dokiadnie azbest goraca woda destylowang.

Naste¢pnie azbest zala¢ okoto 10-procentowym roztwo-
rem kwasu solnego i ogrzewac¢ jak poprzednio w ciggu
8 h. Zla¢ roztwor kwasu, przemy¢ azbest gorgcg woda,
wysuszy¢ 1 wyprazy¢ w temperaturze 550 £25°C.

2.1.4. Pobieranie i przygotowanie prébek do analizy.
Prébke¢ do analizy nalezy pobraé¢ zgodnie z BN-79/
8132-17. Rozdrobnienie probki do analizy nalezy wy-
kona¢ wg BN-79/8132-18.

2.1.5. Wykonanie oznaczania

2.1.5.1. Ekstrakcja tluszczu i usuwanie wapnia.
Ekstrakcj¢ ttuszczu nalezy stosowaé w przypadku, gdy
jego zawarto$¢ w przyprawie przekracza 10%. Usuwa-
nie wapnia jest konieczne, jezeli jego zawartos¢ w prze-
liczeniu na weglan wapnia jest wyzszy niz 1%.

a) Odthuszczanie. Odwazy¢ na saczku okoto 2 g roz-
drobnionej przyprawy z doktadnoscia do 0,001 g.
Sgczek z probka zwinaé w Scisty pakiecik 1 umiesci¢
w aparacie Soxhleta. Ekstrachowa¢ eterem naftowym
w ciggu 3 h. Po zakonczeniu ckstrakcji pakiecik z
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odwazkag pozostawi¢ na powietrzu do odparowania
eteru.

b) Usuwanie wapnia. Odwazy¢ okoto 2 g rozdrob-
nionej przyprawy z dokladnoscig 0,001 g lub odwazke
przyprawy po ekstrakcji eterem przenies¢ do zlewki
pojemnosci 1000 cm?, doda¢ 0,5N roztworu kwasu sol-
nego w 1loSci wigkszej niz niezb¢dna do neutralizacji
obecnego weglanu wapnia, dobrze wymiesza¢ i pozo-
stawi¢ do osadzenia si¢ czeSci stalych. Dekantowad
ciecz, osad przemy¢ woda destylowang 1 przenies$¢ ilo-
Sciowo osad na sgczek, przemywac¢ wodg destylowang
o temperaturze pokojowe] do zaniku reakcji kwasnej.
Osad mozliwie dokladnie odsgczyc.

2.1.5.2. Oznaczanie witékna. Odwazy¢ okoto 2 g roz-
drobnionej przyprawy z doktadnoscig 0,001 g albo od-
wazke po odtluszczeniu 1 usunigciu wapnia przeniesé
ilosciowo do kalibrowanej zlewki okoto 100 cm?® wrza-
cej wody destylowanej, doda¢ 0,5 g azbestu i 50 ¢m?
S5-procentowego roztworu kwasu siarkowego, dopelnic
woda destylowang do objetosci 200 ¢m?, zaznaczong]
na zlewce kreskg. Zamiesza¢ precikiem szklanym
1 ogrzewa¢ do wrzenia. Sita grzania powinna by¢ taka,
aby zawartos¢ zlewki zawrzata w ciagu 2 min. Roz-
twor w zlewce utrzymac w stanie wrzenia przez 30 min,
mieszajac od czasu do czasu, uwazajgc-aby badana
probka nie pozostawala na Sciankach zlewki poza roz-
tworem. Ubytek roztworu w czasie gotowania uzu-
petnia¢ systematycznie do 200 cm® wrzacg woda desty-
lowana. Po 30 min gotowania zawartos¢ zlewki prze-
sgczy¢ natychmiast przez sgczek bawelniany lub Iniany
umieszczony w lejku analitycznym. Sgczek przemywac
goracg woda destylowang do zaniku reakcji kwasnej.
Sprawdzi¢ oranzem metylowym lub papierkiem lakmu-
sowym. Po przemyciu sptukac¢ osad z sgczka strumie-
niem wrzgce] wody do tej samej zlewki pojemnosci
400 ¢cm?, doda¢ 50 c¢cm? S-procentowego roztworu wo-
dorotlenku sodowego, uzupelni¢c  wrzaca woda do
200 cm® i ogrzewal tak jak poprzednio, uwazajac aby
zawarto$¢ zlewki nie wykipiata. Ogrzewaé w ciagu
30 min, uzupetniajgc systematycznie ubytek roztworu
w czasie gotowania wrzgcg wodg destylowang do obje-
tosci 200 ¢cm® (do kreski zaznaczonej na zlewce). Po
30 min gotowania zawarto$¢ zlewki natychmiast prze-
sgczy¢ w tyglu Goocha z warstwg azbestu, osad prze-
mywac¢ gorgca wodg. potem 3 c¢cm’® okolo 0,5N roz-
tworu kwasu solnego, nast¢pnie goracg woda do zaniku
reakcji kwasnej. Na zakonczenie osad przemyé 15 ¢cm?®
alkoholu etylowego. Po odsgczeniu tygiel suszy¢ do
statej masy w temperaturze 130 22°C, a nast¢pnie
ostudzic w eksykatorze 1 zwazy¢ 7z dokladnoscig
0,0001 g. Suszenie uzna¢ za zakonczone, gdy roznica
mi¢dzy kolejnymi wazeniami bedzie nie wigksza niz
0,001 g. Po wysuszeniu 1 zwazeniu tygiel z osadem
prazy¢ w piecu w temperaturze 550 £25°C do statej
masy. Tygiel z osadem ostudzi¢ w eksykatorze 1 zwazyc
z doktadnoscig 0,0001 g. Prazenie uzna¢ za zakonczone,
gdy roznica mi¢dzy kolejnymi wazeniami bedzie nie
wicksza miz 0,001 g.

2.1.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartosc
wiokna surowego X nalezy obliczy¢ w procentach

wagowo w przeliczeniu na suchg mas¢ wg wzoru

Y 100 100 1
W mZ) Mo 100 - w ( )
w ktorym: '
mo — masa odwazki, g,
~m; — masa tygla Goocha z pozostatoScig po
suszeniu, g,
m, — masa tygla Goocha =z pozostatoscia po
prazeniu, g,
w — zawarto$¢ wody w probcee, % (oznaczona wg

BN-79/8132-19).

2.1.7. Wynik koncowy oznmaczania. Za wynik nalezy
przyjac¢ Sredmg arytmetyczng wynikow dwoch oznaczan
nie roéznigcych si¢ wigee] niz o:

0,4% wartosci bezwzglednej, gdy zawarto$¢ witdkna
jest nizsza niz 10%,

5% wartoSci wzglednej w przypadku, gdy zawartos¢
wiokna jest wyzsza niz 10%.

Wynik podaé¢ z doktadnoscig 0,1%.

2.2. Metoda rozjemcza oznaczania widkna surowego

2.2.1. Zasada metody polega na iloSciowym ozna-
czaniu metodg wagowa substancji organicznych nieroz-
puszczalnych w czasie gotowania odtluszczonej probki
w 0,255N roztworze kwasu siarkowego 1 0,312N roz-
tworze wodorotlenku sodowego.

2.2.2. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Waga analityczna.

'b) Suszarka elektryczna z regulacjg temperatury do
130 £2°C, jezeli to mozliwe z wymuszonym obiegiem
powietrza.

¢) Piec elektryczny do spalan z regulacja tempera-
tury do 350 £25°C,

d) Aparat Soxhleta.

e) Pompa wodna prdézniowa.

f) Chlodnica ze szlifem pozwalajaca utrzymacd stalg
objeto$¢ roztworu w czasie gotowania. Zaleca si¢ chtod-
nice Allthna ze szlifem 45/50.

g) Kolba stozkowa ze szlifem o takich wymiarach
i ksztalcic, aby wysokos¢ stupa roztworu byfa nie mniej-
sza niz 25 mm 1 nie wigksza niz 38 mm. Zaleca si¢
kolbe stozkowa pojemnosci 1000 cm? ze szlifem 45/50.

h) Eksykator z odpowiednio skutecznym $rodkiem
suszgcym.

i) Tygiel Goocha wypelniony azbestem,
przygotowania wg 2.1.2 h).

1) Saczki bawetniane lub Iniane, tkanina o ggstosci
18 +20 nitek na I cm.

k) Saczki bibutowe jakosciowe.

2.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwdr 0,255N, przygo-
towany nast¢pujgco: 12,5 g kwasu siarkowego o ggsto-
Sci 1,84 uzupetni¢ wodg destylowang do kreski w kolbie
pomiarowej pojemnosci 1000 ¢m’,

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,312N
przygotowany nastgpujaco: 12,5 g wodorotlenku sodo-
wego wolnego od weglandéw rozpuséci¢ w wodzie desty-
lowanej w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm’
1 uzupetni¢ do kreski. Miano obu roztworow sprawdzi¢
przez miareczkowanie.

sposob
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Jezeli st¢zenie rozni si¢ wigce] niz o 30,005N od
wartosci nominalnej, nalezy je skorygowaé¢ do poda-
nego zakresu.

¢) Kwas solny, cz.d.a., roztwoér 05N,

d) Eter naftowy, Irakcja wrzaca w temperaturze
40 - 60°C.

¢) Azbest $rednioziarnisty preparowany wg 2.1.3 f).

2.2.4. Pobieranie i przygotowanie probek do analizy —
wg 2.1.4.

2.2.5. Wykonanie oznaczania

2.2.5.1. Ekstrakcja ttuszczu i usuwanie wapnia — wg
181,

2.2.5.2. Oznaczanie wtékna. Odwazyé¢ okoto 2 g roz-
drobnionej przyprawy z dokiadnoscig 0,001 g albo od-
wazke¢ po odtluszczeniu 1 usuni¢ciu wapnia, przenie$é
ilos§ciowo do kolby stozkowej 200 ¢cm? roztworu kwasu
siarkowego o st¢zeniu 0,255N. Do tego celu przydatna
jest tryskawka o zaznaczonej objetosci 200 cm?®. Dodacé
okoto 0.5 g azbestu, potaczy¢ kolbg z chtodnicg 1 umie-
$ci¢ ja na nagrzanej uprzednio plytce elektrycznej lub
kuchence gazowej tak, aby zawarto$¢ kolby zawrzala
w ciggu 5 min. Utrzymywac roztwdr w stanie silnego
wrzenia dokfadnie w ciggu 28 min, obracajgc czgsto
kolb¢ ruchem kolistym w celu doktadnego zwilzenia
1 wymieszania probki. Nie nalezy dopuszczac, aby ba-
dana probka pozostawata na sciankach kolby powyzej
poziomu roztworu. Pienieniu si¢ zawarto$ci kolby
mozna zapobiec, kierujgc strumien powietrza do
wnegtrza kolby poprzez rurkg szklang przechodzaca
przez chiodnicg. Po gotowaniu w ciggu 28 min kolbg

zdjac z kuchenki 1 zawartos¢ jej przesgczy¢ natychmiast

przez saczek bawelniany lub Iniany umieszczony w lej-
ku analitycznym, stosujac kolb¢ ssawkowa w celu przy-
spieszenia, saczenia. Saczek przemywac gorgcag wodg,
az do zaniku reakcj kwasnej. Probke tacznie z azbes-
tem przenieS¢ tlosciowo do tej samej kolby stozkowej
sptukujac tkaning sgczka 200 cm’ roztworu wodoro-
tlenku sodowego o stgzeniu 0,312N. Do tego celu przy-
datna jest tryskawka o zaznaczone] pojemnosci
200 c¢cm’. Kolbe potaczy¢ z chtodnica, umie$ci¢ na na-
grzanej uprzednio ptytce elektrycznej lub kuchence ga-
zowej tak, aby zawartos¢ kolby zawrzata w ciggu okoto
5 min 1 utrzymac w stante wrzenia dokladnie w ciggu

28 min. Po uptywie tego czasu kolb¢ zdja¢ z kuchenki
1 zawarto$¢ kolby przesaczy¢ natychmiast przez tygiel
Goocha z warstwg azbestu. Pozostalos¢ w tyglu prze-
my¢ gorgca wodg destylowang do zaniku reakcji alka-
licznej, a nast¢gpnie okolo ‘15 ¢m?® alkoholu etylowego.

Tygiel z zawarto$cig suszy¢ do stalej masy w tempe-
raturze 130 £2°C, a nast¢pnie ostudzi¢ w eksykatorze
1 zwazy¢ z doktadnoscia 0,0001 g. Suszenie uznaé za
zakonczone, gdy roznica migdzy koleyjnymi wazeniami
bedzie nie wigksza niz 0,001 g. Tygiel z wysuszonym
osadem prazy¢ w piecu elektrycznym w temperaturze
550 125°C do stalej masy. Tygiel z osadem ostudzié
1 zwazy¢ z doktadnoscig do 0,0001 g.

Prazenie uznac¢ za zakonczone, gdy réznica migdzy
kolejnymi wazeniami beg¢dzie nie wigksza niz 0,001 g.

2.2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢
wlokna surowego X w probcece obliczy¢ w procentach
wagowo. w przeliczeniu na suchg mase wg wzoru

¥ = 100 100 5
(mi - m:3) i 100 — w (2)
w ktorym:
my — masa odwazki, g,
m; — masa tygla Goocha 2z pozostatoscia po
suszeniu, g,
m> — masa tygla Goocha =z pozostatoscig po
prazeniu, g,
w — zawarto$S¢ wody w probce, % (oznaczona wg

BN-79/8132-19).

2.2.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyjac¢ srednig arytmetyczng wynikOw dwoch oznaczan
nie roéznigcych si¢ o wigeej niz:

0.4% wartosct bezwzgledne), gdy zawartos¢ witokna
jest nizsza niz 10%,

4% wartos$ci wzglednej, gdy zawarto$¢ witokna jest
wyzsza niz 10%.

Wynik poda¢ z doktadnoscig do 0,1%.

2.3. Protokot badan powinien podawac zastosowang
metode, otrzymany wynik, uyjmowacé wszystkie szcze-
goly wykonania oznaczania nie ujgte w normie lub
uwazane za dowolne oraz wszystkie, ktore moglty miec
wplyw na wynik. _ |

Protoko6t badan powinien obejmowac wszystkie dane
konieczne do petnej identyfikacji probki.

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

I. Instytucja opracowujaca norm¢ — Ministerstwo Handlu Zagra-
nicznego | Gospodarki Morskiej, Centralny Inspektorat Standary-
zacjl.

2. Normy zwigzane
BN-79/8132-17 Przyprawy korzenne. Pobieranie probek
BN-79/8132-18 Przyprawy korzenne. Przygotowanie probki zmielo-

nej do analizy
BN-79/8132-19 Przyprawy korzenne. Oznaczanie zawarto$ci wody

metoda destylacyjng

3. Dokumenty mi¢dzynarodowe i zagraniczne
Dokument ISO/DIS 5498 Produkty rolniczo-zywnosciowe. Ozna-
czanie wilokna surowego. Metoda ogdlna
USA Official Analytical Methods of the American Spice Trade
Association, Method 7.0 Crude Fiber
4. Autor Projektu normy — mgr Jadwiga Rozycka — Centralny
Inspektorat Standaryzacji.



