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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normY. Przedmiotem normy jest oznaczanie substan-
cji niezmydlajacycb sie w oliwie z oliwek.

1.2. Zakres stosowania metody. Metoda moze by¢ stosowana dla
wszystkich rodzajow oliwy z oliwek.

1.5. Okres$lenia. Substancje niezmydlajace sie sa to takie substan-
cje, ktore rozpuszczaja sie w oliwie, jednakze po zmydleniu sa nie-
rozpuszczalne w wodzie, natomiast rozpuszczajg sie w rozpuszczalni-
ku uzywanym do oznaczania. Obejmujag one naturalne sk#adniki oliwy
(sterole, alkohole, weglowodany), jak réwniez substancje organiczne,
ktére nie sa lotne w temperaturze 100°C i sa substancjami obcymi w
stosunku do oliwy, moga jednak w niej wystepowac.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody. Zmydlenie prébki badanej za pomocag 4ugu pota-
sowego. Ekstrakcja za pomoca eteru naftowego. Odparowanie rozpusz-

czalnika 1 wysuszenie pozostatosci. Okreslenie wagowe ilosci sub-
stancji niezmydlajacyoh sie.
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2.2. Aparaty, przyrzad;?. materiatu. Normalne wyposazenie labora-

toryjne nie wymienione oddzielnie oraz nastepujace pozycje:

a) Kolba okragta o pojemnosci okoto 150 cm®, ktéra potaczyé mozna
z chtodnica zwrotna.

b) Ch4odnica zwrotna.

c) Rozdzielacz o pojemnosci okoto 500 cm™>

d) Suszarka z regulacja temperatury 103°C #2°C.

2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwdr okoto 2 N H4ugu potasowego w 95-procentowym objetoscio-
wo etanolu. Odczynnik nie powinien mie¢ barwy ciemniejszej od sdom-
kowej -

b) Eter naftowy cz.d.a., destylujacy pomiedzy 40 i 60°C.

2.4, Pobieranie probek i przygotowanie probki do analizy

2.4.1, Pobieranie probek - wg FN-60/A-86910.
2.4.2. Przygotowanie probki do analizy - wg FN-60/A-86911.

2.5. Wykonanie oznaczania. Z probki doktadnie wymieszanej nalezy
odwazy¢ 5 g z doktadnoscig do 0,01 g w kolbie (p-2.2 a). Eo proébki
doda¢ 50 cm”™ 2 N roztworu KOH w etanolu. Potaczy¢ kolbe z chitodnicag
zwrotng. Ogrzewa¢ przez 1 godz przy lekkim wrzeniu. Przerwaé¢ ogrze-
wanie. Eoda¢ przez chtodnice zwrotna okoto 50 cm”™ wody destylowanej
i wstrzasng¢. Przela¢ po ochtodzeniu do rozdzielacza i przeptukac
kolbe kilkakrotnie eterem naftowym w 4acznej ilosci okoto 50 cm™’.
Wytrzasa¢ energicznie przez 1 min.

Pozostawi¢ rozdzielacz z zawartoscig w spokoju az dc catkowitego
rozdzielenia obu faz i zebra¢ roztwér mydda w drugim rozdzielaczu.
Jezeli wyjatkowo utworzytaby sie emulsja, zlikwidowa¢ ja, dodajac w
matych ilosciach etanol lub stezony roztwér KOH. Powtdérzy¢ ekstrak-
cje roztworu mydta jeszcze dwa razy, uzywajac za kazdym razem okoto
50 cm”™ eteru naftowego. Zebra¢ trzy frakcje naftowe w jednym roz-
dzielaczu i przemywa¢ je, uzywajac za kazdym razem 50 cr etanolu o
stezeniu 50 procent objetosciowo do obojetnej reakcji warstwy wod-
nej wobec fenoloftaleiny.

Przez goére rozdzielacza przelag ilosciowo do wytarowanej kolby o-
kragtej z dnem pitaskim na 250 cnr zawarto$¢ rozdzielacza, przemywa-
jac go parokrotnie eterem naftowym. Usunac¢ rozpuszczalnik droga de-
stylacji na wrzacej 4azni wodnej. Wysuszy¢ pozostatos¢ w suszarce
nastawionej na 10J°C przez okres 15 min, umieszczajac kolbe w po-
zycji poziomej. Po ochtodzeniu w eksykatorze zwazy¢. Powtarza¢ su-
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szenie trwajace po 15 min do czasu, kiedy ubytek masy miedzy dwoma
kolejnymi wazeniami bedzie mniejszy niz 0,1 procent. Jezeli wyniku
tego nie uzyska sie po 5 kolejnych suszeniach, nalezy przypuszczac,
ze w substancji niezmydlajace.j sie wystepuje substancja obca.

Ela upewnienia sie, ze substancja niezaydlajaca sie wolna jest od
myded, spopieli¢ pozostatos¢ i1 zmiareczkowadé popidét 0,1 N roztworem
wodnym kwasu solnego w obecnosci oranzu metylowego.

2.6, Obliczenie wynikéw. Zawartos¢ substancji niezmydlajacych sie
w prébce (X) obliczy¢ w procentach wagowycb w przeliczeniu na suchg
mase wg wzoru

100 - a

w ktérym:

a - masa pozostatosci, g,

b - masa proébki, g,

"V przypadku, gdy spopielono pozostatos¢ i zmiareczkowano popidt
0,1 N roztworem wodnym kwasu solnego zawarto$¢ substancji niezmy-
dlajacycb sie (X~ obliczy¢ wg wzoru

100 (@ - 0,32 =N =h)
p
w ktérym:
a - masa pozostatosci, g,
p - masa probki, g,
N - doktadna normalno$¢ 0,1 N roztworu kwasu solnego,
b - ilos¢ cm”™ kwasu solnego zuzyta do miareczkowania.

2.7. Protokét badania. Protokét badania powinien podawa¢ zastoso-
wang metode i otrzymany wynik, jak réwniez ujmowaé¢ wszystkie szcze-
g6ty wykonania oznaczania nie ujete w normie lub uwazane za dowolne
oraz wszystkie okolicznosci mogace mie¢ wpiyw na wynik.

Protokét badania powinien obejmowa¢ wszystkie dane konieczne do
identyfikacji probki.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ - Ministerstwo Handlu Zagranicznego i Go-

spodarki Morskiej, Centralny Inspektorat Standaryzacji.

J* Normy zwigzane

PN-60/A-86910 TH4uszcze roslinne jadalne. Pobieranie proébek

PN-60/A-86911 THuszcze roslinne jadalne. Metody badan* Przygotowanie proébek
do analizy

5* Zalecenia miedzynarodowe
International Union of Pure and Applied Chemistry IUPAC 11* D*5 Determination
of unsaponifiable matter.

4, Autor projektu normy - mgr inz. Andrzej Zaboklicki - Centralny Inspekto-

rat Standaryzacji, Laboratorium W Gdyni*



