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N O R M A B H ANŻOWA 
WYMAGANI A IMPORTOWE BN-81 

PRZYPRAWY PrzY'prawy korzenne 8192-07 
KORZENNE Oznaczanie zawartości 

chlorków 

1. WSIĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me­
toda oznaczania zawartości chlorków i wapnia w przy­
prawach korzennych. 

1.2. Zakres stosowania normy. Normę stosuje się do 
oznaczania zawartości chlorków i wapnia w przypra­
wach korzennych w imporcie i obrocie. 

1.3. Określenia 
1.3.1. Chlorki - zawartość rozpuszcza lnych w wo­

dzie chlorków wyrażona jako ch lorek sodu i oznaczona 
w warunkach określonych metodą. 

1.3.2. Wapń - zawartość tego pierwiastka wyrażona 
jako tlenek wapnia i oznaczona w warunkach okreś l o­

nych metodą. 

2. METODY OZNA CZANIA 

2.1. Oznaczanie zawartości chlorków 
2.1.1. Zasada oznaczania polega na wyługowa niu 

chl orków ze spopiel o nej próbki gorącą wodą destylo­
waną i oznaczaniu ich metodą miareczkow;:: wg Vol­
harda. 

2.1.2. Aparaty i przyrządy BN-79/8 192-03, 
p. 2. 1.2. 

2.1.3. Odczynniki 
a) Kwas azotowy (ł ,42) cZ.d.a. roztwór 1 : 4 (J obję­

tość kwasu -7 4 objętości wody destylowanej) wolny 
lub uwolniony od tlenków azotu przez gotowa nie do 
odbarwienia . 

b Azotan srebra cz .d.a. , roztwór mianowany 0 ,1 N. 
c) Rodanek potasu cz.d .a ., roztwór mIanowan y 

0,1 N. 
d ) Siarczan żelazowo-amonowy cz.d.a., roztwór na­

sycony, (FeNH4(S04h . 12 Hi». 
2.1.4. Pobieranie i przygotowanie próbki do analizy. 

Pobieranie próbek wykonać wg BN-79/8 132-17. 
Przygotowanie próbki do ana li zy wykonać wg BN-78/ 
8132-18. 

2.1.5. Wykonanie oznaczania. Odważyć , z dokładnoś­
cią do 0 ,001 g, około 5,0 g przygotowanej próbki 
do anali zy do tygla uprzednio wyprażonego do stałej 
masy. i przeprowadzić oznaczanie popiołu ogólnego wg 
BN-79/ 8 192-03 p. 2. 1.5. Otrzymany popiół rozpuśc i ć 

. . 
I wapnia 
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wokoło 40 cm3 gorącej wody destylowanej i przesą­
czyć. Następnie przemywać tygiel i sączek wraz z osa­
dem gorącą wodą destylowaną w ilości około 150 cm3

, 

do z:1niku reakcji na jon chlorkowy - próba z azo­
tanem srebra. W przypadku próby dodatniej przemywać 
osad połową uprzednio użytej ilości wody destylowanej. 

, Przesącz zbierać do kolby stożkowej , ochłodzić. Na­
stępnie dodać określoną ilość mianowanego roztworu 
azotanu srebra, z pewnym nadmiarem, 5 cm3 roztworu 
siarczanu żelazowo-amonowego i 2 -7 3 cm3 roztworu 
kwasu azotowego. Zawartość miareczkować za pomocą 
mianowanego roztworu rodanku potasu do wystąpie­
nia t rwałego, jasnobrązowego zabarwienia nie zanika­
j ącego w ciągu 30 

2.1.6. Obliczanie wyników. Zawartość chlorku sodu 
(X) wyrażoną w % wag. suchej masy obliczyć wg wzoru 

0,05 85 (VI . NI - V2 • N 2) . 100 100 
x= ---------------------

M 
I) 

100 - W 
w którym: 

V: _. objętość użytego do oznaczania roztworu 
azotanu srebra, cm3, 

N I - normalność mianowanego roztworu azotanu 
srebra, 

V2 objętość użytego do oznaczania mianowa­
nego ro ztworu rodanku potasu, cm3

, 

N 2 - normalność mia nowanego roztworu rodan­
ku potasu . 

M - masa odważk i , g, 
W - zawartość wody w próbce oznaczona wg 

BN-78/8 132-1 9, %, 
0,0585 - współczynnik przeliczeniowy dla chlorku so­

du w odniesieniu do O, l N roztworu azotanu 
srebra. 

Za wynik przyjąć średnią a r 'tmetyczną wyników dwóch 
ró wnoległych oznaczań różniących się nie więcej n iż o: 
10 % błędu względnego przy zawartości chlorków do 
1,5 %, 
5 % błęd u względnego przy zawartości chlorków od 
1,5 do 5 %, 
3 % błędu względnego przy zawartości chlorków powy­
żej 5 %, obliczonych w stosunku do wa rtości średniej 

dwóch równoległych oznaczat1. 

Zgłoszona prze2 Ministerstwo Handlu Zagran icznego i Gospodarki Morskiej Cent ralny Inspektorat Standaryzacji 
Ustanowiona przez Dyre ktora Centralnego Inspektoratu Standaryzacji dnia 22 kw ietnia 1981 r. Zarządeniem Nr 279/ N/ 81 

jako norma obowiązująca od dnia 1 stycznia 1982 r. (Dz . Norm . i Miar nr 15/ 1981 poz. 64) 

WYDAWNI CTWA NORMAL!ZAC Y JNE 1981. Druk . Wyd. Norm. W-wa. Ark; wyd . 0.40 Nak ł . 2700+55 Zam . ł 526/8 1 Cena zł . 3,60 
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Wynik podać z dokładnością do dru iego mJeJsca 
dziesiętnego. 

2.2. Oznaczanie zawartoś i wapnia w imbir bielo­
nym i nie bielonym wapnem 

2.2.1. Zasada oznaczania polega na rozpuszczeniu 
spopielonej pró bki w kwasie soln ym, odsączeniu do 
nie rozpuszczalnej ozostałości, strąceniu z przesączu 
wapnia i oznacza niu metodą mia reczkową. 

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

2.2.3. Odczynniki 
a) Kwas solny (1,19) cZ.d .a . 
b) Kwas solny (1,1 9) cz.d .a ., roztwór 2:5 (2 objętości 

kwasu + 5 obję tośc i wody ). 
c) Kwas octowy cZ.d.a. 
d) Amonia k cz.d .a., roztwór l: 1 
e) Szczawian amonu cz.d .a., roz twó r nasycony. 
f) Kwas sia rkowy (1,84) cz.d .a ., roztwó r 1:4 ( l obję­

tość kwasu + 4 objętości wody). 
g) Nadmanganian potasu cz.d .a. , roztwór mianowa­

ny O, IN . 
h) Zieleń bromokrezolowa, roztwór przygotowany 

następująco: odważkę 0,1 g zieleni bromokrezolowej 
ro zetrzeć z 14,3 cm3 O,OIN NaOH w moździerzu agato­
wym, przenieść i lościowo do kolby pomia rowej poje m­
ności 250 cm3 i uzupeł n ić do kresk i. Roztwór zmieni a 
barwę przy ph od 3,8 do 5,4, w środowis ku kwaśnym 

barwi się na żółto , a w alkalicznym na niebiesko. 
i) Azotan srebra cz.d.a ., roztwór, lO-procen towy. 

2.2.4. Pobieranie i przygo owanie próbki do ana­
li:l~; - wg 2.1A. 

2.2.5. Wykonanie oznaczania . Odważyć z dokładnoś­

t:ią do 0,001 g 2-7-4,0 g zmielonej próbki do anal izy 
do tyghl up rzednio wyprażonego do stałej ma y i wy­
!-..f'n ać oznaczanie popiołu ogó lnego wg BN-79/8 l92-03 
p. 2.1.5 . Ot rzyma ny popiół rozpuścić w roztworze kwa­
su olnego, wg 2.2.3 b) i odparować do sucha na 
!c..ini wodne ' . Powtó rzyć ww . operację. Otrzyma ną po­
W~ tość zwilżyć 5-7- 10 cm 3 stężonym kwasem solnym, 
(f)oać o~,rożnie 50 cm3 wody i ogrzać na łaźni wodnej . 
I 'astępn ie przesączyć, zbierając przesącz d o zlewki po­
Jemnośc' 250 cm' . Osad na sączku przemyć go rącą 

wodą destylowaną , zbierając prze ącz do tej samej z ew­
ki , ochłoriziĆ. Do otrzyma nego przesączu dodać 8-7- 10 
kropl i zieleni bTumokrezolowej i amonia ku do uzyska­
nia zmiany barwy na wyraźnie n iebieską (ph 4,8-7-5,0). 
Do zlewki dodać kropla mi Kwas octo wy do zmiany 
bar 'Y na wyraźnie zi e loną (ph 4,4-7-4,6). Olrz many 
roztwór przesączyć ilościowo i przemyć osad na s czk u 
Yiodą des yluwaną zbierając prze sącz do zlewki poje 1-

ności 250 cm). Za wartość zlewki ogrzać do wrzenia 
i dodać kro plami na sycony roztwór szczawian u a monu 
do ~hwi h gd"y przestanie wytrąc(l<: s i ę osad , a następnie 
,'.Jdać jeszcLt: niewielki nadmiar tego odczynni ka. Po-

nownie ogrzać do wrzenia zawartość zlewki i pozosta­
wić do sklarowania na co najmniej 3 h. Zdekantować 
klarowny roztwór znad osadu na sączek . Do pozo­
stałego w zlewce osadu dodać 13-7-20 cm3 gorącej wody 
destylowanej, pozostawić na chwilę do sklarowania 
i ponownie zdekantować klarowny roztwór na sączek. 
Osad zatrzymany na sączku rozpuścić, przemywając 

go gorącym roztworem kwasu solnego 2.2.3 b) i zbierać 
przesącz do zlewki z uprzednio strąconym osadem . Są­
czek przemyć gorącą wodą destylowaną. Uzyskany 
przesącz ponownie ogrzać do wrzenia i ponownie wy­
trąc i ć osad szczawianu wapnia, dodając amoniak i nie­
wielką i l ość nasyconego roztworu szczawianu amonu . 
Zawartość zlewki po nownie pozostawić do sklarowania 
na co najmniej 3 h, potem przesączyć przez ten sa m 
sączek co uprzednio i przemywać wodą do zaniku 
reakcji na jon chlorkowy - próba z azotanem srebra . 
Przebić wierzchołek stożka sączka i spłukać osad do 
zlewki używanej do strącania wodą destylowaną. Sączek j 

przem yć gorącym roztworem kwasu siarkowego i mia- , 
reczkować zawartość zlewki mianowanym roztworem 
nadmanganianu potasu w temperat urze min. 70 oC. 

2.2.6. Obliczanie wyników. Zawartość t lenku wapnia 
(Y) wyrażoną w % wag. suchej ma sy pró bki obliczyć 
wg wzoru 

0,028 . V . 100 
Y = -"------

JOD 
(2) 

100 -W m 
w którym: 

V - objętość , ściś l e , O,l N roztworu nadmangan­
ianu potasu użyta do oznaczania, cm 3

, 

m - masa odważki, g, 
W - za wa rto c wody w próbce oznaczona 

wg BN-78/8 J32-19 , %, 
0,028 - współcz.ynnik przeliczeniowy d la tlenku wap­

nia w odn iesie niu do O, IN roztworu nadma n­
ganianu potasu . 

Wynik podać z dokładnośc ią do drugiego miejsca 
dziesię tnego. 

Za wynik przYJąc średnią a rytmetyczną wy­
ników dwóch równoległych oznaczań ró żnią cych się nie 
Wl ęC .. J niż 10 % bł du względnego, obliczonego w sto­
sun ku do wartości średn iej dwóch równol egłych ozna­
czań . 

2.3. Protokół badań pOWJl11en poda wać z.astosowaną 

me todę i otrzyman y wynik , jak ró wnież ujmować 

wszy tkie szczegóły wykonania badania nie uję t e w nor­
mie lub uważa ne za dowolne oraz wszystkie okolicz­
ności mogące mieć wpływ na wynik . Pro to kół bada!'1 
powin ien obejmować wszystkie dane konieczne do peł­
nej identyfikacji pró bk i. 

K ONIEC 

Informacje d t:datkowe 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Ministerstwo Handlu Zagra­
nicznego i G ospodarki Morskiej - Centralny Inspektor«t Standa­
ryzacJI . 

2. Normy związane 
PN -74/ R-64780 Pasze sypkie . Oznaczanie zawartości chlorków 
BN-79/8 132-17 Przypr, wy korzenne . Pobieranie próbek . 
BN-78/8 132-1 8 Przyprawy korzenne. Przygotowanie zmielonej prób-

ki . do anali zy 
BN-78/8 132- 19 Przyprawy ko rzenne. Oznaczanie zawartości wody 

me todą destylacyjną 

BN-79/8192-03 Przyprawy korzenne. Oznaczanie popiołu 

3. Normy zagraniczne i zalecenia międzynarodowe 
Anglia UK-BS: 4593 British Sta ndard, 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-IOO3-1969, Spices and Condiments. Gin­

ge r, whole, in pieces and ground. Specification . Annex B. Deter­
mination of Calcium 

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


