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1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie zawarto$ci ttuszczu neutralnego w ttuszczach suro-

wych.

1.2. Okreslenia. Przez okreslenie tiluszcz neutralny?
nalezy rozumie¢ tréjglicerydy i substancje niezmydlajece

sig, oznaczone niniejsze metode.

2. METODA OZNACZANIA

2. 1. Zasada metody polega na wagowym okreslaniu tecz-
nej zawartosci tréjglicerydéw i substancji niezmydlajecych
sie w badanej prébce tluszczu, pozbawionej uprzednio
substancji lotnych /w tym réwniez wody/.

Suche préobke w postaci roztworu w rozpuszczalniku ete-
rowym podaje sig na kolumne chromatograficzne wypetnio-
ne aktywnym tlenkiem glinu. Wolne kwasy ttuszczowe, fo-
sfolipidy i inne substancje towarzyszace, nie bedece trdj-
glicerydami i substancjami niezmydlajecymi sie, zatrzymy-
wane se na adsorbencie w trakcie przechodzenia proébki

przez kolumne i eluowania tej prébki rozpuszczalnikiem.

2. 2. Aparatura i przyrzady

al/ Kolumna chromatograficzna szklana - wg rysunku o
dtugos$ci 300 + 350 mm i $§rednicy wewnetrznej 18 + 20 mm
zaopatrzona w dolnej czedci cylindrycznej w przegrode ze
szkta spiekanego o $rednicy por 40 + 60 jjm oraz w jedno-
drozny kran o przeswicie 2+3 mm. Gérna czesé kolumny
powinna by¢ zakonczona szlifem wewnetrznym i<22 do po-
teczerra ze zbiornikiem rozpuszczalnika eterowego. Ditu-
gos$¢ przewezonej czeéci kolumny ponizej przegrody ze
szkta spiekanego powinna wynosi¢ 10 mm; diugosc rurki
ponad kranem - 20 mm, natomiast pod kranem 30 + 40 mm.

b/ Zbiornik rozpuszczalnika eterowego o pojemnosci
okoto 175 (:m3 w postaci rozdzielacza cylindrycznego lub
gruszkowego, zaopatrzony w szlif zewnetrzny dostosowany
wymiarami do szlifu na wierzchotku kolumny. W przypadku

braku rozdzielacza ze szlifem mozna stosowac rozdziela-
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d/ Zlewka o pojemnos$ci 100 cm

e/ Lejek polietylenowy lub szklany o $rednicy okoto

60 mm.

f/ Lejek szklany o $rednicy okoto 30 mm z nézke o $red-
nicy okoto 10 mm i diugos$ci okoto 150 mm.

g/ Lejek szklany o $rednicy okoto 70 mm z nézke dtu-
gosci okoto 100 mm.

h/ Precik szklany ditugos$sci okoto 170 mm.
kolba

i/ Kolba Soxhleta o pojemnos$ci 250 cm” lub inna

ze szlifem np. 29/32 jako odbieralnik eluatu. Konieczne

jest, aby kolba miata szlif odpowiedni do podtgczenia do
odparowywacza rotacyjnego lub zestawu do oddestylowywa-
nia rozpuszczalnika.
j/ Cylindry pomiarowe szklane o pojemnos$ci 50 i 500 cm.
k/ Pipeta chemiczna o pojemnos$ci 25 cm3.
polietylenu o pojemnosci

I/ Tryskawka, najlepiej z

250 cm3

m/ Butla o pojemnos$ci 250 cm z ciemnego szkta, zamy-
kana korkiem zwyktym z ostonke celofanowe.

n/ Odparowywacz rotacyjny lub inny zestaw do oddesty-

lowywania rozpuszczalnika w przeptywie azotu Ilub gazu

obojetnego.

2. 3. Odczynnik? i inne materiaty

al Rozpuszczalnik eterowy: eter etylowy - metanol przy-
gotowany przez zmieszanie 25 cm3 metanolu cz. d. a. /od-
cz. d. a

mierzonego pipele/ 1975 cm3 eteru dwuetylowego

bezwodnego. W przypadku trudnos$ci w uzyskaniu eteru

etylowego cz. d. a. bezwodnego, dopuszcza sig stosowanie
eteru etylowego bezwodnego do narkozy, odpowiadajecego
wymogom okreslonym w Farmakopei Polskiej, IV wyd.

b/ Tlenek glinu o stopniu aktywnos$ci | wg Brockmana,

obojetny, o granulacji takiej, ze 100% przechodzi przez

sita o wymiarach oczek 0, 147 mm / 100 mesh USA lub

40 DIN wg numeracji niemieckiej/, za$ 70 * 90% zatrzy-
muje sie na sicie, ktérego wymiar oczek wynosi 0, 074 mm
/200 mesh lub 80 DIN/.

Zawarto$¢ wody oznaczona przez prazenie 1 g tlenku gli-
nu w temperaturze 6000C przez okres 2 h, umieszczonego
najlepiej w platynowym, porcelanowym lub kwarcowym tyglu
z pokrywke, powinna wynosi¢ 11 +1%.

Jezeli granulacja tlenku glinu nie odpowiada wymaga-

niom normy, nalezy go przesia¢ przez odpowiednie sita i
odebra¢ wymagane frakcje. Zawartos¢ wody nalezy ozna-
czy¢ w tlenku glinu o wtasciwej granulacji.

c/ Smar bezttuszczowy do kranéw przygotowany w spo-
s6b nastepujecy: 14 g gliceryny cz. d. a. zmiesza¢ z 9 ¢
skrobi cz. i ogrzewaé¢ przy statym mieszaniu przez 30 min
w temperaturze 1400C.

d/ Krezki z twardej bibuty do seczenia o $rednicy réwnej

Srednicy wewnetrznej kolumny chromatograficznej.

2.4. Przygotowanie prébki do analizy. Badane prébke

pobrane zgodnie z PN-76/A-869 10 i przygotowane wg
PN-76/A-869 11 nalezy podgrza¢ na tazni wodnej do tempe-
ratury nie nizszej niz SOOC /8koto 7000 w przypadku oleju
w  ktérym

rzepakowego/, a nastepnie naczynie, znajduje

sie probka, energicznie wytrzesac¢ tak, aby zostata ona
starannie wymieszana, a osady rébwnomiernie w niej roz-
prowadzone.

Prébki olejow uwodornionych i ttuszczéw statych przed
wymieszaniem podgrza¢ do temperatury o ZOOC powyzej ich
temperatury catkowitego sklarowania.

Nalezy skontrolowaé, czy na $ciankach i dnie naczynia

nie wystepuje osad. W przypadku obecnos$ci osadu nalezy

go starannie rozprowadzi¢ w catej masie tituszczu.

2. 5. Suszenie prébki. Analiza ttluszczu neutralnego po-

winna by¢é wykonywana na suchej prébce oleju surowego.
Suszenie przeprowadza sie zgodnie z PN-7C/A-86912, p. 2.3.
Pozostato$¢ prébki ttuszczu po oznaczeniu w niej wody i
substancji lotnych stuzy do oznaczania ttuszczu neutralne-
go. Dlatego tez zaleca sie suszy¢ probke w temperaturze
65 t 700C pod ci$snieniem 70 mm stupa Hg w naczyniu z

dnem ptaskim o $rednicy 70 mm z dziébkiem /typ krystali-

zatoral/.
*

2,6. Przygotowanie kolumny z tlenkiem glinu. Odwazy¢ w

3
kolbie stozkowej o pojemnos$ci 100 cm z zamknigeciem sfzli-

3
fowym 20 g tlenku glinu z doktadnos$cie 1 g, doda¢ 50 cm
rozpuszczalnika eterowego i po energicznym wymieszaniu

przenie$sé¢ do kolumny za pomoce lejka. Opuka¢ lekko ko-

lumne precikiem szklanym z natozone gumke, w celu pra-

widtowego wypetnienia kolumny tlenkiem glinu i wyelimino-

wania pecherzykéw powietrza. Odpusci¢ cze$ciowo roz-

puszczalnik z kolumny i nastepnie «optuka¢ kolbe, lejek i
kolumne okoto 25 cm3 rozpuszczalnika eterowego. Natozy¢

na gérne warstwe tlenku krezek z bibuty. Odprowadzi¢

nadmiar rozpuszczalnika tak, aby nad warstwa tlenku po-

zostatl jeszcze stupek rozpuszczalnika o wysokos$ci okoto

10 mm. Rozpuszczalnik odbiera¢ do cylindra pomiarowego,
w celu pomianj szybkoéci jego wyptywu z kolumny. Szybkos$¢

3, .
wyptywu powinna wynosi¢ 4 *6 cm /min.

2. 7. Wykonanie oznaczania. Pozostato$¢ oleju w kry-

stalizatorze po wykonaniu oznaczania wg 2. 5 rozpus$ci¢ do-

3
ktadnie przy uzyciu precika szklanego w 10 cm rozpusz-

czalnika eterowego. Dla utatwienia ilosciowego przenie-

sienia roztworu na kolumne, przenies¢ go wstepnie do

3
zlewki o pojemnos$ci 100 cm Wytarowane i wysuszone

uprzednio kolbe Soxhleta umiesci¢ pod wyptywem z kolumny
chromatograficznej tak, aby zapobier rozpryskiwaniu sie

wyptywajecego eluentu. W tym celu uzy¢ precik szklany

umieszczony w takim potozeniu, aby ciecz sptywata po nim

do kolby.



Ze zlewki o pojemnos$ci 100 cm przenies¢ powoli

na kolumne za pomoce lejka z diuge nézke.
3
i zlewke przemy¢ doktadnie 50 cm rozpuszczalnika

wego, a rozpuszczalnik uzyty do przemycia

robwniez na kolumne. Otworzy¢ kran u dotu

sptynieciu roztworu eterowego do wysokosci
nad adsorbentem, przemy¢ Scianki
rozpuszczalnika eterowego po 10 cm3 kazda,
aby warstwa rozpuszczalnika nad tlenkiem glinu
pomiedzy kolejnymi przemywaniami okoto 5 mm. Po
myciu $cianek kolumny podteczy¢ do niej
odbierac

3
jecy 50 cm rozpuszczalnika eterowego i

3, . .
szybkoscie 4*6 cm /min. Dozowanie

rowego ze zbiornika powinno by¢ tak ustalone,

sorbentem utrzymywata sie stale taka sama warstwa

puszczalnika, tj. okoto 5 mm. Po
eluatu z kolumny do kolby Soxhleta nalezy optukac
szklany i szyjke kolby kilkoma cm3 rozpuszczalnika
wego z tryskawki.

Kolbe z roztworem tiuszczu neutralnego w
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prébke

Krystalizator
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kolumny i po

okoto 5 mm
kolumny trzema porcjami
w taki sposéb

wynosita

prze-

zbiornik zawiera-

eluat z

rozpuszczalnika ete-

aby nad ad-

roz-

catkowitym wyptywie

precik

etero-

rozpuszczal-

niku eterowym podteczy¢ do odparowywacza rotacyjnego lub

zestawu do usuwania rozpuszczalnikéw z

azotu albo innego gazu obojetnego, o uprzednio

przeptywie w granicach 2 *5 dmslinin.
Odparowywanie nalezy prowadzi¢ na tazni wodnej

ilosci

niku zapachu eteru. W celu usunigcia $ladéw

puszczalnika, prébke umiesci¢ w dobrze
o
szarce na okres 1 h w temperaturze 105 C

liczy sie od chwili uzyskania wymaganej

doprowadzeniem

ustalonym

do za-

roz-

wentylowanej su*
/édzas suszenia

temperatury po

wstawieniu kolby do suszarki/ lub w suszarce prézniowej

o
w temperaturze 68 * 70 C przy prézni 80 mm stupa rteci

na okres 30 min. Po wysuszeniu kolby schtodzi¢ w eksyka-

torze przez okres 30 min i zwazyé. Powtarzaé suszenie w

o
temperaturze 105 C skracajec jego czas do 30 min,

chto-

dzenie i wazenie doted, az réznica w masie proébki w
dwéch kolejnych wazeniach nie bedzie wieksza niz 0.002 g.
2. 8. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ ttuszczu

neutralnego IX] w suchej masie oleju obliczy¢ w procentach

wagowych wg wzoru

w ktérym;
mn- masa ttuszczu neutralnego w badanej prébce, g,
ms - masa pozostatosci badanej prébki oleju po wysusze-
niu - wg PN-73/A-86912 p. 2.3, g.
2. 9. Powtarzalno$é¢ i odtwarzalno$é¢é. Dopuszczalna ré6z-

nica w procentowej zawartos$ci ttuszczu neutralnego pomie-

dzy dwoma réwnolegtymi oznaczaniami w jednym laborato-

rium nie moze by¢ wyzsza niz 0,2.

Réznica w wynikach oznaczania procentowej zawartosci

ttuszczu neutralnego pomiedzy laboratoriami nie moze prze-

kraczaé¢ 0, 4.

2. 10. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy przy-

je¢ Srednie arytmetyczne co najmniej dwéch réwnolegtych

oznaczan procentowej zawartosci ttuszczu neutralnego,

rézniecych sie nie wiecej niz 0,2. Wynik zaokregli¢ do

pierwszego znaku po przecinku, zgodnie z PN-70/N-02120,

Metoda Z.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Instytut
Migsnego i Ttuszczowego, Warszawa.

2. Normy zwigzane
PN-76/A-86910 Tiuszcze rodlinne jadalne.

prébek i przygotowanie prébki laboratoryjnej

PN-76/A-86911 Ttuszcze rod$linne jadalne. Metody

Przygotowanie prébek do analizy

Przemystu

Pobieranie

badan.

PN-73/A-86912 Ttuszcze ros$linne jadalne. Metody badan.
Oznaczanie zawartos$ci wody i substancji lotnych

PN-70/N-02120 Zasady zaokreglania i zapisywania liczb
3. Autor projektu normy - mgr inz. Teresa Ptatek - In-

stytut Przemystu Miesnego i Tluszczowego, Warszawa.



