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WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
oznaczanie zawartcsci substancji lotnych iagcznie
z wodg, kwasowosci, zdolnosci odbarwiajgcej
(metoda 1 i II) i granulacji ziemi bielgcej stuzace]
do rafinacji olejow jadalnych.

1.2, Zakres stosowania normy. Norme stosuje
sie przy kontroli produkcji craz w cbrocie han-
Howym krajowym i miedzynarodowym.

Metode 1 oznaczania zdolnosci odbarwiajgce]
zilemi bielgcej stosuje sie w obrocie krajowyi,
a metode Il do cdbioru ziemi bielgcej importo-
wanej z CSRS. Do odbicru ziemi bielgcej z in-
nych krajow mozna stosowaé metode 1 lub II
w zaleznosci od uzgodnienia z dostawceg.

1.3. Normy zwigzane
PN-60/A-86910 Tiuszcze rodlinne jadalne. Pobie-

ante probek

-60/A-86911 Tiuszcze roslinne jadalne. Meto--

dy badan. Przygotowanie prébek do analizy

N-67/C-04500 Frodukty chemiczne.
pOblCLaﬂId 1 przygotowania probek

Wytyczne

N-58/C-04526 Ckreslanie barwy za pomeoeca ska-
11 jodowej
2. METODA OZNACZANIA ZAWARTOSCI

SUBSTANCIT LOTNYCH LA@?NFE Z WODA

2.1. Zasada metody polega na wagowym ozna-
czaniu substancji lotnych metodg suszarkows
przez wysuszanie probki w ciggu 3 godz w tem-~
peraturze 105 +£2°C i na ich zwazeniu.

2.2. Aparatura 1 przyrzady

a) Suszarka elektryczna z automatyczng regu-
lacjg temperatury +2°C.

b) Waga analityczna o czulodci

c) Szalki Petriego o ér
i 0 wysokosei 2

d) Eksykator

0,001 g.
ednicy od 60 do

(@)
an

mim
20 mm.

7z chlorkiem

wapnia.

2.3. Wykonanie oznaczania. W wysuszonej do
stalej masy szalce Petriego odwazy¢ 5 +0,5 g
z dokladnoscig do 0,001 g prébki ziemi bielgcej
pobranej wg PN-67/C-04500. Suszy¢ w tempera-
turze 105 £2°C w ciagu 3 godz, ochlodzi¢ w
cksykatorze i zwazyc.

z.4. Obliczanie wynikéw. Ilo$¢ substancji lot-
nych (W) obliczy¢ w procentach wg wzoru

S om—m
W = % 1
m
w ktorym:
m — masa badanej proéobki, g,
mi1 — masa badanej probki po wysuszeniu, g.

2.5. Wynik., Za wynik nalezy przyjg¢ $rednia
arytmetyczng wynikow dwoch oznaczan. Roznica
pomiedzy dwoma réwnoleglymi oznaczaniami nie
moze by¢ wieksza niz 0,2%. Dopuszezalna réznica
migdzy wynikami dwoch réznych laboratoriéw

v/

(,5%.

METODA OZNACZANIA KWASOWOSCI

3.1. Zasada metody polega na oznaczaniu kwa-
sowoscl przez wygotowanie probki ziemi bielgcej
W mcrlwe 1 zmiareczkowaniu roztworu oraz wyra-
zeniu wyniku w procentach jako zawartosé HCI.

3.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna o czulosci 0,001 g.

b} Mikrobiureta pojemnosei 10 ml, z podziatkg
co 0,1 ml.
Saczki do osaddw drobnoziarnistych.

C)

Odczynniki
a) Wodor
k) Fenolo

centowy.

\,ﬂe-wek sodowy, roztwor 0,01n.
alkohclowy 1-pro-

ftaleina, roziwor

3.4, Wykonanie cznaczania. Do zlewki pojemno-
sci 40(; ml odwazy¢ okolo 10 g z dokiadnosécig do
0,01 g ziemi bielgce] pobranej zgodnie z PN-87/

C-04500, wia¢ okolo 200 ml wody destylowanej

e
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i gotowaé¢, mieszajgc okolo 5 min, poczgwszy od
momentu wrzenia. Po ochlodzeniu, zawartosé
zlewki przenies¢ ilo$ciowo do kolby pojemnosci
250 ml i przepluka¢ zlewke woda.

Kolbe dopetni¢ wodg do kreski. Calosé przefil-
trowac przez lejek szklany z pofaldowanym sagcz-
kiem. Pierwsze ilosci przesgczu okolo 5 ml odrzu-
ci¢, a z filtratu pobra¢ 100 ml roztworu do kolby
Erlenmeyera pojemnosci 250 ml i po dodaniu
3 =+ 4 kropel fenoloftaleiny miareczkowa¢ z mi-
krobiurety 0,0ln roztworem wodorotlenku sodo-
wego do zmiany barwy na czerwona.

3.5. Obliczanie wynikow. Kwasowosé (K) w prze-
liczeniu na HCI obliczy¢ w procentach wg wzoru

. b-0,036465
B 4
w ktoérym:

b — ilos¢é zuzytego Scisle 0,01n roztworu

wodorotlenku sodowego, ml,
0,036465 — ilos¢ kwasu odpowiadajgca 1 ml
0,01ln roztworu wodorotlenku so-
dowego, pomnozona przez 100, g,
4 — 1ilos¢ ziemi bielgcej, odpowiadajgca

100 ml miareczkowanego filtratu, g.

3.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ s$rednig
arytmetyczng wynikow dwoch oznaczan. Rdznica
pomiedzy dwoma réwnoleglymi oznaczaniami nie
moze by¢ wieksza niz 0,1%. Dopuszczalna réznica
miedzy wynikami w dwéch réznych laboratoriach
0,2%.

4. METODA OZNACZANIA ZDOLMNOSCI
ODBARWIAJACEJ

4.1. Metoda 1

4.1.1. Zasada metody polega na oznaczaniu
zdolnosci odbarwiajacej ziemi bielgcej na podsta-
wie efektu cdbarwiania odkwaszonego oleju wzor-
cowego 1 wyrazeniu wyniku réznicg stopni odbar-
wienia pomiedzy olejami przed i po bieleniu.

4.1.2. Aparatura i przyrzady

a) l.aznia wodna.

k) Kolba okraglodenna, trojszyjna pojemnosci
500 ml.

¢) Mieszadlo elektryczne o szybkosci okolo 200
obrotow na min.

d) Butla gazu obojetnego (CO: lub N2).

e) Termometr do 150°C.

f) Kapilara szklana doprowadzajgca gaz.

g) Lejek szklany typ Tulipan.

h) Zestaw do filtracji zlozony z nastepujgcych
elementow:

. — kolba ssawkowa pojemnogsci 250 ml,
— filtr Schotta 11G1,

— wodna pompka proézniowa,
— rurka szklana do przeciagania cleju.

4.1.3. QOdczynniki

a) Olej wzorcowy do oznaczania — olej rzepa-
kowy ciekly, odkwaszony i wysuszony o barwie
w skali jodowej 45 lub 58 J/100 ml roztworu i
zawartosci mydel! nie przekraczajgcej 17,2 mg
Na/kg.

b) Bibula do sgczenia.

4.1.4. Wykonanie oznaczania. Do okraglodennej
kolby trojszyjnej umieszczonej w lazni olejowe]
odwazy¢ 200 g oleju wzorcowego. W jednej z
bocznych szyjek kolby umiesci¢ termometr,
a przez drugg przeprowadzi¢ kapilare siegajaca
do dna kolby, ktorg jest doprowadzony gaz
z butli. Wlgczy¢ doptyw gazu, uruchomi¢ mie-
szadlo 1 rozpoczgé ogrzewanie oleju. Po ogrzaniu
oleju do temperatury 90°C, nie przerywajgc mie-
szania 1 nie wylgczajge doplywu gazu, wyjac
z zestawu termometr i przy uzyciu lejka typ Tu-
lipan doda¢ do oleju 1% badanej ziemi bielgcej
pobranej wg PN-67/C-04500 i z powrotem zalo-
zy¢ termometr.

Kontakt oleju z ziemia utrzymywac¢ przez 30
min w temperaturze 90 -~ 85°C. Po uplywie wy-
maganego czasu wylaczyC mieszanie i wyjgc ter-
mometr. Pokry¢ filtr Schotta dwoma wycigtymi
sgczkami z bibuly do saczenia, szczelnie przyle-
gajacymi do dna lejka. Zestaw ten polgczyc¢ z
uruchomiong pompka woedng, a rurke doprowa-
dzajgca olej zanurzy¢ w kolbie z olejem, pozosta-
jacym nadal w atmosferze gazu obojetnego,
poprzez szyjke, z ktérej usunieto termometr.
Pierwsze metne porcje filtratu oddzieli¢, wymie-
niaigc w zestawie kolbe ssawkowg na czysts, w
ktorej nalezy zbiera¢ tylko klarowny przesgcz.

4.1.5. Obliczanie wynikéw. W oleju wzorcowyrn,
przed i po procesie bielenia badang ziemig bie-
lacg, oznaczy¢ barwe oleju wg PN-58/C-04526.
Z uzyskanych wynikéw okresli¢ zdolnos¢ odbar-
wiajgca badanej ziemi (S) w procentach wg wzoru

B;} T Bk
S = B - 100

Y

w ktorym:
B, — barwa wzorcowa przed odbarwieniem
wyrazona w mg J/100 ml roztworu,

B

, — barwa wzorcowa po odbarwieniu, wy-

razona w mg J/100 ml roztworu.

4.1.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sSrednia
arytmetyczng wynikéw dwéch oznaczan. Roznica,
pomiedzy dwoma rownoleglymi oznaczaniami nie
moze by¢ wieksza niz 6%. Dopuszezalna réznica
miedzy wynikami w dwoch réznych laboratoriach
10%.
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4.2. Metoda 11

4.2.1. Zasada metody polega na odbarwianiu
ziemig bielgeg w okreslonych warunkach. Za po-
mocg oleju wzorcowego wykonuje sie pomiary
ekstynkeji oleju wzorcowego przed i po bieleniu
badang ziemig i poréwnuje z ekstynkcja tego sa-
mego oleju przed i po bieleniu ziemia wzorcowgq.

4.2.2. Aparatura

a) Kolorymetr dwukomorowy z {filtrem nie-
bieskim o dlugosci fali 350 = 500 nm.

b) Laznia olejowa o $rednicy 210 mm, wyso-
kosci 100 mm z mieszadlem i1 termoregulatorem
automatycznym, przykryta pilytka z czterema
otworami o $rednicy 60 mm do wkladania zle-
wek o pojemnosci 160 ml z olejem sojowym. W
kazdej zlewce zamontowane jest czteroramienne
mieszadlo szklane, obracajgce sie z szybkoscia
120 obr/min.

4.2.3. Odczynniki

a) Wzorcowa ziemia bielgca wg atestow Za-
kladow Chemicznych w Usti nad Labem (CSRS).

b) Wzorcowy przefiltrowany olej sojowy bez
zanieczyszczen mechanicznych wg wymagan nor-
my czeskiej.

4.2.4. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 120 ml
oleju sojowego wg PN-60/A-86910 do wysuszonej,
wysckiej zlewki pojemnosci 150 ml i wstawié¢ do
zimnej tazni olejowej. Po ogrzaniu oleju do 100°C
doda¢ do oleju 5 g pobranej wg PN-67/C-04500
1 przygotowanej wg PN-60/A-86911 probki bada-
nej ziemi bielgcej i stale mieszaé olej w zlewce,
tuz nad dnem w ciggu okolo 30 min. Odbielony
olej przefiltrowaé¢ pod préznig przez lejek Biich-
nera o $rednicy 12 cm z sgczkiem z bibuly do
sgczenia dla osaddw drobnoziarnistych, nastepnie
ochlodzi¢ do 20°C 1 oznaczyé w kolorymetrze
ekkstynkeje oleju. W ten sam sposob przeprowadzi¢
bielenie oleju sojowego wzorcowa ziemig bielgca
1 rowniez oznaczy¢ na kolorymetrze ekstynkcje
oleju.

Za pomocg dwoch szklanych kuwet o gruboscei
warstwy 20 mm, wypelnionych wodg destylowa-
na do kreski, ustali¢ polozenie zerowe koloryme-
tru.

Nastepnie do prawej kuwety zamiast wody de-
stylowanej wla¢ olej sojowy niebielony i odczytac
ekstynkcje (E,).

Ponownie skontrolowac¢ polozenie zerowe kolo-
rymetru poprzez wymiane kuwety z olejem na
kuwete z wodg destylowang z tym, ze polozenie
to musi byé dokladnie takie samo jak przed po-
miarem. W przypadku przesunigecia polozenia
zerowego pomiar nalezy uniewazni¢ i powtorzyc.
W podobny spos6b zmierzy¢ ekstynkcje (E,) oleju
wybielonego badang prébg ziemi i ekstynkcje (Ej)

oleju wybielonego wzdrcowq ziemiag bielgca. Przy
pomiarach nalezy stosowaé¢ prad stabilizowany.

4.2.5. Obliczanie wynikow. Zdolnos¢ odbarwiajg-
cg (Z) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(Ez — Ej;)

2= —g, 19
w ktorym:
E, — ekstynkcja niebielonego oleju sojowego,
E, — ekstynkcja oleju wybielonego badang
ziemia,
E, — ekstynkcja oleju wybielonego wzorco-

w3g zlemig.

4.2.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ srednig
aryimetyczng wynikow dwoch oznaczan. Roznica
pomiedzy dwoma rownoleglymi oznaczaniami nie
moze by¢ wieksza niz 1%. Dopuszczalna roznica
miedzy wynikami w dwoch roznych laboratoriach
2%.

—

5. METODA OZNACZANIA GRANULACIJI

5.1. Zasada metody polega na oznaczaniu gra-
nulacji przez przesianie badanej ziemi przez od-
powiednie sita oraz na zwazeniu pozostalosci na
sicie.

5.2. Przyrzady

a) Sita o wielkos$é oczek: 0,3, 0,2 i 0,088 mm.

b) Wytrzgsarka pozioma.

5.3. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ wg PN-67/
C-04500 100 g ziemi bielacej z dokladnoscig do
0,1 g i wysypa¢ na sito o najwiekszych oczkach,
umiesci¢é na wytrzgsarce i wytrzgsa¢ w ciggu jed-
nej godz z czestotliwoscig wynoszacg 160 -~ 180
wstrzgséw w ciagu 1 min. Po zatrzymaniu urza-
dzenia zebraé¢ pedzlem pozostalo$¢ na sicie i zwa-
zy¢ w suchej, wytarowanej zlewce z dokiadnoscig
do 0,1 g. Opisanym sposobem przesia¢ przez po-
zostale sita 2 pozostale probki, kazda o wadze
100 g.

5.4. Obliczanie wynikow. Odsiew (O) obliczyc¢
w procentach wg wzoru

mi
0= —— - 100
m2
w ktorym:
mi — masa pozostatosci na sicie po odsianiu, g,
mz2 — odwazka ziemi, g.

5.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng wynikéw dwoch oznaczan. Dopu-
szczalna roznica miedzy dwoma rownoleglymi wy-
nikami w jednym laboratorium jak i miedzy dwo-
ma roznymi laboratoriami nie moze by¢ wigksza
niz 7%.

KONIEC



