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NORMA BFRANZOWA
WYMAGANIA IMPORTOWE BN-81
PRZYPRAWY Przyprawy korzenne 8192-07
RORZENNE Oznaczanie zawartosci
Chlorkow I Wapnla Grupa katalogowa 1259
1. WSTEP w okoto 40 cm?® gorgcej wody destylowanej 1 przesa-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me-
toda oznaczania zawarto$ci chlorkéw i wapnia w przy-
prawach korzennych.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg stosuje si¢ do
oznaczania zawartoSci chlorkoOw 1 wapnia w przypra-
wach korzennych w imporcie i obrocie.

1.3. Okreslenia :

1.3.1. Chlorki — zawarto$¢ rozpuszczalnych w wo-
dzie chlorkdw wyrazona jako chlorek sodu 1 oznaczona
w warunkach okreslonych metoda.

1.3.2. Wapn — zawartos¢ tego pierwiastka wyrazona
jako tlenek wapnia 1 oznaczona w warunkach okreslo-
nych metods.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Oznaczanie zawartosci chlorkow

2.1.1. Zasada oznaczania polega na wyltugowaniu
chlorkéw ze spopielone) probki gorgca woda destylo-
wang 1 oznaczaniu ich metodg miareczkowa wg Vol-
harda.

2.1.2. Aparaty i
p. 2.1.2.

2.1.3. Odczynniki

a) Kwas azotowy (1.42) cz.d.a. roztwor | - 4 (1 objg-
tos¢ kwasu <+ 4 objetosci wody destylowanej) welny
lub uwolniony od tlenkéw azotu przez gotowanie do
odbarwienia.

b Azotan srebra cz.d.a., roztwér mianowany 0,1 N.

c) Rodanek potasu cz.d.a., roztwér mianowany
0,1 N.

d) Siarczan zelazowo-amonowy cz.d.a.,
sycony, (FeNH4«(SOy), - 12 HJ0).

2.1.4. Pobieranie i przygotowanie probki do analizy.
Pobieranie probek wykonaé¢ wg BN-79/8132-17.
Przygotowanie probki do analizy wykonaé¢ wg BN-78/
8132-18.

2.1.5. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢, z doktadnos-
cig do 0,001 g, okoto 5,0 g przygotowanej probki
do analizy do tygla uprzednio wyprazonego do staiej
masy. 1 przeprowadzi¢ oznaczanie popiolu ogolnego wg
BN-79/8192-03 p. 2.1.5. Otrzymany popiét rozpuscic

przyrzady — BN-79/8192-03,

roztwor na-

czy¢. Nastgpnie przemywac tygiel 1 sagczek wraz z osa-
dem goraca woda destylowana w ilosci okoto 150 cm’,
do zaniku reakcji na jon chlorkowy — proba z azo-
tanem srebra. W przypadku proby dodatniej przemywac
osad potowa uprzednio uzytej ilosci wody destylowanej.
Przesgcz zbiera¢ do kolby stozkowej, ochtodzi¢. Na-
stgpnie doda¢ okre$long ilo$¢ mianowanego roztworu
azotanu srebra, z pewnym nadmiarem, 5 cm® roztworu.
siarczanu zelazowo-amonowego i 2 + 3 cm’ roztworu
kwasu azotowego. Zawarto$¢ miareczkowac za pomocy
mianowanego roztworu rodanku potasu do wystgpie-
nia trwalego, jasnobrgzowego zabarwienia nie zanika-
jacego w ciagu 30 s.

2.1.6. Obiiczanie wynikow. Zawarto$¢ chlorku sodu
(X) wyrazong w % wag. suchej masy obliczy¢ wg wzoru
0,0585(V1 N|-— VgNz) 100 100

X = D — 1
M 0o - w

w ktorym:

V: — obj¢tos¢ uzytego do oznaczania roztworu
azotanu srebra, cm’,

N; = normalno$¢ mianowanego roztworu azotanu
srebra,

V, - objgtos¢ uzytego do oznaczania miancwa-
nego roziworu rodanku potasu, cm’,

Nz - normaino$¢ mianowanego roztworu rodan-

ku potasu,
M — masa odwazki, g,
W — zawartoS¢ wody w prObce oznaczona wg
BN-78/8132-19, %,
0,0585 — wspdiczynnik przeliczeniowy dla chlorku so-
du w odniesieniu do 0,IN roziworu azotanu
srebra.

Za wynik przyjac Sredma arvtmetyczng wynikéw dwoch
réwnoleglych oznaczan rdzniacych si¢ nie wigcej niz o:
10 % bledu wzglgdnego przy zawarto$ci chlorkéw do
1.5 %,

5 % bledu wzglednego przy zawartosci chlorkéw od
15 do 5 %

3 % bigedu wzglednego przy zawartosci chlorkow powy-
zej 5 %, obliczonych w stosunku do wartosci $redniej
dwoch rownoleglych oznaczan.
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Wynik poda¢ z dokiadnoscig do drugiego miejsca
dziesi¢tnego.

2.2. Oznaczanie zawartoSci wapnia w imbirze bielo-
nym i nie bielonym wapnem

2.2.1. Zasada oznaczamnia polega na rozpuszczeniu
spopielonej prébki w kwasie solnym, odsgczeniu do
nierozpuszczalnej pozostalosci, strgceniu z przesaczu
wapnia 1 oznaczaniu metodg miareczkows.

2.2.2. Aparaty i przyrzady — wg BN-79/8192-03,
p. 2.12.

2.2.3. Odczynniki

a) Kwas solny (1,19) cz.d.a.

b) Kwas solny (1,19) cz.d.a., roztwor 2:5 (2 objetosci
kwasu + 5 objgtosci wody).

c) Kwas octowy cz.d.a.

d) Amoniak cz.d.a., roztwor 1:1

e) Szczawian amonu cz.d.a., roztwdér nasycony.

f) Kwas siarkowy (1,84) cz.d.a., roztwor 1:4 (1 objg-
tos¢ kwasu + 4 objetosci wody).

g) Nadmanganian potasu cz.d.a., roztwér mianowa-
ny 0,IN.

h) Zielen bromokrezolowa, roztwdr przygotowany
nastgpujgco: odwazk¢ 0,1 g zieleni bromokrezolowej
rozetrze¢ z 14,3 cm?® 0,01N NaOH w mozZdzierzu agato-
wym, przenie$¢ iloSciowo do kolby pomiarowej pojem-
nosci 250 cm? 1 uzupetni¢ do kreski. Roztwdr zmienia
barwe przy ph od 3,8 do 5.4, w srodowisku kwasnym
barwi si¢ na z6tto. a w alkalicznym na niebiesko.

1) Azcian srebra cz.d.a., roztwor, 10-procentowy.

2.2.4. Pobieranie i przygotowanie prébki do ana-
Wzy — wg 2.14.

2.2.5. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ z doktadnos-
ciz do 0,001 g 2-+4,0 g zmielonej probki do analizy
do tygis uprzednio wyprazonego do stalej masy i wy-
nenac oznaczanie popiotu ogdlnego wg BN-79/8192-03
p. 2.1.5. Otrzymany popidt rozpusci¢ w roztworze kwa-
su solnego, wg 2.2.3 b) 1 odparowa¢ do sucha na
fazni wodnel. Powtdorzyé ww. operacje. Otrzymang po-
zosiniofC zwilzye 510 cm’ stezonym kwasem solnym,
ooaac osiroznie 50 cm® wody 1 ogrza¢ na tazni wodnej.
Nastepnie przesgczyC, zbierajgc przesacz do zlewki po-
jemnosct 250 cm’. Osad na saczku przemy¢ gorgea
wodyg destylowang, zbieraigc przesacz do tej samej zlew-
ki, ochterizi¢. Do otrzymanego przesaczu dodaé 8--10
kropii zielem bromokrezolowej 1 amoniaku do uzyska-
nma zmiany barwy na wyraZznie niebieska (ph 4,8--5,0).
Do zlewki doda¢ kroplami kwas octowy do zmiany
barwy na wyraZnie zielong (ph 4,4+4,6). Otrzymany
roziwor przesgczyc iloSciowo | przemy¢ osad na saczku
woda destylowang, zbierajgc przesgcz do zlewki pojem-
nosci 250 cm’. Zawarto$¢ zlewki ogrza¢ do wrzenia
i doda¢ kroriami nasycony roztwor szczawianu amonu
do chwili gdy przestanie wytrgcad si¢ osad, a nastgpnie
“odac jeszcze niewielki nadmiar tego odczynnika. Po-

nownie ogrza¢ do wrzenia zawarto$¢ zlewki i pozosta-
wi¢ do sklarowania na co najmniej 3 h. Zdekantowac
klarowny roztwor znad osadu na saczek. Do pozo-
statego w zlewce osadu doda¢ 1320 cm® gorgcej wody
destylowanej, pozostawi¢ na chwilg do sklarowania
i ponownie zdekantowa¢ klarowny roztwor na sgczek.
Osad zatrzymany na sgaczku rozpuscié, przemywajac
go goracym roztworem kwasu soinego 2.2.3 b) 1 zbierad
przesacz do zlewki z uprzednio strgconym osadem. S3-
czek przemy¢ gorgca woda destylowang. Uzyskany
przesacz ponownie ogrza¢ do wrzenia i ponownie wy-
traci¢ osad szczawianu wapnia, dodajac amoniak i nie-
wielka 1lo$¢ nasyconego roztworu szczawianu amonu.
Zawartos¢ zlewki ponownie pozostawi¢ do sklarowania
na co najmniej 3 h, potem przesaczy¢ przez ten sam
sagczek co uprzednio 1 przemywa¢ woda do zaniku
reakcji na jon chlorkowy — préba z azotanem srebra.
Przebi¢ wierzchotek stozka sgczka 1 sptukaé osad do
zlewki uzywanej do stragcania wodg destylowana. Saczek
przemyC gorgcym roztworem kwasu siarkowego 1 mia-
reczkowac zawarto$¢ zlewki mianowanym roztworem
nadmanganianu potasu w temperaturze min. 70 °C.

2.2.6. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ tlenku wapnia
(Y) wyrazona w % wag. suchej masy probki obliczy¢
wg wzoru

y = 0,028 - V- 100 100 2)
m 100 -W
w ktorym:
V — objgtosc, sciSle, 0,IN roztworu nadmangan-
lanu potasu uzyta do oznaczania, cm’,
m — masa odwazki, g,
W — zawartos¢ wody w probce oznaczona
wg BN-78/8132-1%, %,
0,028 — wspoélczynnik przeliczeniowy dla tlenku wap-

nia w odniesieniu do 0,!N roztworu nadman-
ganianu potasu.

Wynik poda¢ z doktadnoscia do drugiego miejsca
dziesi¢tnego.

Za wynik przyjg¢ $rednig arytmetyczng wy-
nikdw dwodch réwnoleglych oznaczan réznigcych sig¢ nie
wigcej niz 10 % bigdu wzglednego, obliczonego w sto-
sunku do wartodci $redniej dwdch réwnolegtych ozna-
czan.

2.3. Protokét badan powinien podawaé zastosowang
metode¢ 1 otrzymany wynik, jak réwniez ujymowac
wszystkie szczegbly wykonania badania nie ujgte w nor-
mie lub uwazane za dowolne oraz wszystkic okolicz-
nosci moggce mie¢ wplyw na wynik. Protokdi badan
powinien obejmowaé wszystkie dane konieczne do pet-
nej identyfikacyi probki.

KONTIEZC

informacje dodatkowe
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INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja epracowujacz norme — Ministerstwo Handlu Zagra-
nicznego i Gospodarki Morskiej — Centralny Inspektorat Standa-
ryzacji.

2. Normy zwigzane
PN-74/R-64780 Pasze sypkie. Oznaczanie zawartosci chlorklw
BN-79/8132-17 Przyprawy korzenne. Pobieranie prébek.
BN-78/8132-18 Przyprawy korzenne. Przygotowanie zmielonej prob-

ki, do analizy
BN-78/8132-19 Przyprawy korzenne. Oznaczanie zawartosci wody

metoda destylacyjna
BN-79/8192-03 Przyprawy korzenne. Oznaczanie popiotu

3. Normy zagraniczne i zalecenia miedzynarodowe

Anglia UK-BS: 4593 British Standard, 1970 Ginger (Whole, in pieces
and ground) Appendix C. Determination of Calcium

Indie IS: 1797 Indian Standard, 1973, Methods of Sampling and
Test for Spices and Condiments (First Revision)

ISO — Recomendation R-1003-1969, Spices and Condiments. Gin-
ger, whole, in pieces and ground. Specification. Annex B. Deter-
mination of Calcium

4. Autor projektu normy — mgr Anna Priss, Centralny Inspekto-
rat Standaryzacji, Warszawa.



