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1 WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest oznaczanie ekstynkcji wia-
Sciwej w Swietle nadfioletowym w oliwie z oliwek.

1.2. Zakres stosowania metody. Metoda badania moze by¢ stosowana do
wszystkich rodzajow oliwy z oliwek. Pozwala ona na okres$lenie stopnia utle-
nienia oliwy z oliwek. Jest to pomiar okreSlajacy stopien starzenia sie oliwy.
W niektdrych szczegolnych przypadkach oliwy z oliwek o bardzo daleko po-
sunietym stopniu starzenia sie mogg wykazaC cechy charakterystyczne eks-
tynkcji, zblizone do olejow rafinowanych. Dlatego nie jest to metoda specy-
ficzna dla pomiaru stopnia rafinacji.

1.3. Okreslenia. Ekstynkcja wiasciwa w Swietle nadfioletowym jest wy-
nikiem oznaczenia absorbancji oliwy z oliwek w podanych warunkach. W opi-
sanej metodzie pomiary prowadzone sg przy dtugosciach fal 232 i 270 nm.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody polega na spektrofotometrycznym pomiarze absorban-
cji przy dtugosciach fal 232 i 270 nm. Oliwa nierafinowana dobrej jakosci i na-
lezycie sktadowana zawiera bardzo mato produktéw utlenienia o charakterze
gtéwnie nadtlenkdw, ktore wykazujg maksimum absorpcji przy okoto 232 nm.
Warto$¢ Ei’c,, przy 232 i 270 nm jest w takich oliwach znacznie ponizej
maksimum okre$lonego w normie.

Zgtoszona przez Ministerstwo Handlu Zagranicznego i Gospodarki
Morskiej

Centralny Inspektorat Standaryzaciji

Ustanowiona przez Dyrektora Centralnego Ins&/)ektoratu Standaryzacji
dnia 20 pazdziernika 1975 r. zarzadzeniém 220/N/75 jako norma’ obo-
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Jezeli oliwa byla poddana dziataniu czynnika odbarwiajgcego (absorbentu
z ziemi okrzemkowej) podczas procesu rafinacji, tworzylty sie zwigzki o trzech
sprzezonych podwojnych wigzaniach.

Zwiazki te wykazujg najwyzsza absorpcje w przyblizeniu przy 20 nm;
oznacza to, ze oliwy rafinowane majg wyzsze wartosci E j°dn przy 270 nm.

2.2. Aparatura, przyrzady, materiaty. Normalne wyposazenie laboratoryjne
nie wymienione oddzielnie oraz:

a) Spektrofotometr z zakresem nadfioletowym do pomiaréw miedzy 210
i 300 nm.

b) Kuweta kwarcowa o grubosci warstwy 1cm.

¢) Kolby pomiarowe pojemnosci 50 cms i 500 cm3

d) Kolumna chromatograficzna dtugosci 450 mm i S$rednicy 35 mm.

2.3. Sprawdzanie prawidtowosci dziatania spektrofotometru. Rozpusci¢ 0,2 ¢
suchego chromianu potasowego dokfadnie w 1 dms 005 N roztworu wodo-
rotlenku potasowego. Przela¢ doktadnie odmierzone 25 cms tego roztworu do
kolby pomiarowej na 500 cms i dopetni¢ do kreski 0,05 N roztworem wodo-
rotlenku potasowego. Oznaczy¢ absorbancje wodorotlenku sodowego roztworu
przez poréwnanie z 005 N roztworem wodorotlenku potasowego jako roztwo-
rem odniesienia w naczynku o grubosci warstw 1 cm. Absorbancja przy 275 nm
powinna wynosi¢ 0,200 +0,005.

Wieksze odchylenia $wiadczg o nieprawidtowym dziataniu spektrofoto-
metru.

24. Odczynniki i roztwory

a) Czysty spektrofotometrycznie cykloheksan — najnizsza przepuszczalno$é
przy 220 nm=90%, a najnizsza przepuszczalnos$¢ przy 250 nm=95% w porow-
naniu z wodg destylowana.

b) Tlenek glinowy o okreSlonym stopniu czystosci.

Tlenek glinowy | stopnia aktywnosci wg Brockmanna (% HZ0) otrzymuije
sie przez prazenie przez 3 godz zasadowego tlenku glinowego (jakos¢ dla chro-
matografii) o wielkosci czasteczek 30 do 130 mikronéw (Srednio 80 mikrondw)
w temperaturze 380-r-400°C przez okres 3 godz. Do 100 g tego produktu dodac
5 cm3 wody destylowanej w celu otrzymania tlenku glinowego IV stopnia
aktywnosci wg Brockmanna.

2.5. Pobieranie prébek i przygotowanie probki do analizy

25.1. Pobieranie probek — wg PN-60/A-86910.

25.2. Przygotowanie prébki do analizy — wg PN-60/A-86911. Jezeli oliwa
w temperaturze pokojowej nie jest catkowicie klarowna, wowczas przed roz-
poczeciem badania nalezy jg przesaczyc.

2.6. Wykonanie oznaczania

2.6.1. Procedura normalna. Odwazy¢ z dokktadnoscig do 0001 g 05 g oliwy
w kolbie pomiarowej na 50 cm8 dopelni¢ do kreski cykloheksanem i wstrzas-
na¢. Napetni¢ roztworem kuwety spektrofotometru i zmierzy¢ absorbancje
stosujac jako roztwor odniesienia cykloheksan. Oznaczanie wykonac przy 232
I 270 nm. W zakresie 270 nm okresli¢ diugosc fali, przy ktérej wystepuje naj-
wyzsza absorpcja am. i 0znaczy¢ absorbancje przy am NM, an -4 NMiam+< NM.
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26.2. Procedura dla oznaczania ekstynkcji wiasciwej po przejsciu produk-
tu przez tlenek glinowy. Umiesci¢ 30 g tlenku glinowego przygotowanego wg
p. 24 b) w kolumnie chromatograficznej dtugosci okoto 450 mm i Srednicy
35 mm zakoriczonej przewezeniem o $rednicy okoto 10 mm. Tlenek glinowy
ubija¢ mechanicznie, uderzajac trzymang pionowo kolumng o drewniang po-
wierzchnie. Wla¢ nastepnie do kolumny 100 cms roztworu przygotowanego,
jak wyzej, o zawartosci 10% oliwy w heksanie. ZebraC przesacz i odparowaé
rozpuszczalnik pod préznig w temperaturze ponizej 25°C. Oznaczy¢ w oliwie
otrzymanej w ten sposob bezzwdocznie ekstynkcje wkasciwg przy 270 nm, po-
stepujace wg p. 2.6.1.

2.7. Obliczanie wynikéw oznaczania

27.1. Obliczanie ekstynkcji wiasciwej (E[°im) przy 232 i 270 nm obliczy¢
wg wzoru

w ktorym:
E Limx—ekstynkcja wiasciwa przy dtugosci fali x nm,

Ax —absorbancja przy dtugosci fali x nm,

c—stezenie roztworu badanego w grio0 cm3
I—grubo$¢ warstwy cieczy W naczynku w cm.

Jezeli odczytana absorbancja wynosi mniej niz 02, powtdrzy¢é pomiar, sto-
sujac bardziej stezony roztwor. Jezeli warto$¢ jest wieksza od 08 powtdrzyc
pomiar stosujac roztwor bardziej rozcieficzony.

2.7.2. Obliczanie zmian ekstynkcji wiasciwej (EI™,) przy diugosci fali od-
powiadajacej najwyzszej absorpcji w poblizu 270 nm — wg wzoru

A% Py (EXMo)\(EXmtA)
w ktorym:
2°c,, — zmiany ekstynkcji wiasciwej przy dtugosci fali xm,
Exm— ekstynkcja wiasciwa przy dtugosci fali odpowiadajacej naj-
wyzszej absorpcji w poblizu 270 nm,

EX. . 1 EXmis— ekstynkcje whasciwe przy diugosciach fal x,, plus lub mi-

nus 4 nm.

2.8. Protokot badania. Protokdt badania powinien podawaé zastosowang
metode i otrzymany wynik, jak réwniez ujmowa wszystkie szczegdly wyko-
nania oznaczania nie ujete w normie lub uwazane za dowolne oraz wszyst-
kie okolicznosci mogace mie¢ wptyw na wynik.

Protok6t badania powinien obejmowac wszystkie dane konieczne do pelnej
identyfikacji partii.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

L Instytqci\z;ll opracowujgca. norme — Ministerstwo Handlu Zagranicznego
i Gospodarki Morskiej, Centralny Inspektorat Standaryzacji.

2. ormg zZwigzane . . . . )
PN-69/A-86910 Ttuszcze roslinne jadalne. Pobieranie probek . i
PN-60/A-86911 Tiuszcze roslinne “jadalne. Metody badan. Przygotowanie préb-

ki do analizy

3. Zalecenia miedzynarodowe
Codex Alimentarius Commission. Recommended Method; CAC/RM —26/1970
Determination of Specific Extinction in Ultra Violet o

4, Autor projektu normy — mgr Iinz. Andrzej Zaboklicki — Centralny In-
spektorat Standaryzacji, Laboratorium w Gdyni.



