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Zamiast1)
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1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sę metody 

oznaczania zawartości  popiołu ogólnego, popiołu n ierozpu

szczalnego w wodzie i n ierozpuszczalnego w kwasie solnym, 

otrzymanych z przypraw korzennych.

1.2, Z akres  stosowania normy. Normę stosuje się do 

oznaczania zawartości  popiołu w przyprawach korzennych 

w imporcie i obrocie.

1.3. Określenia

1.3, 1. Popiół ogólny -  pozostałość otrzymana po wypra

żeniu próbki przypraw korzennych w temperaturze 550

±25°C lub w przypadku imbiru, goździków, gałki muszkato-
o

łowej i kwiatu muszkatołowego -  w temperaturze 600 ±25 C, 

w warunkach określonych metodę.

1 .3 .2 .  Popiół nierozpuszczalny w wodzie - część  popio

łu ogólnego pozostała po ługowaniu goręcę wodę w warun

kach ok reślonych metodę.

1 .3 .3 ,  Popiół nierozpuszczalny w kwasie solnym -  część 

popiołu ogólnego lub nierozpuszczalnego w wodzie pozosta

ła po rozpuszczeniu w kwasie solnym w warunkach określo

nych metodę.

2. METODY OZNACZANIA

2.1 .  Oznaczanie popiołu ogólnego

2. 1. 1. Zasada oznaczania polega na rozkładzie substan

cji organicznej p rzez  ogrzewanie odważki próbki do stałej 

masy w temperaturze 550 ±25°C lub w przypadku imbiru,

goździków, gałki muszkatołowej i kwiatu muszkatołowego -
o

w temperaturze 600 ±25 C.

2 ,1 .2 .  Aparaty i p rzyrządy
3

a)  Tygle pojemności 50 -r 100 cm , platynowe, porcelano

we lub inne, nie ulegajęce zmianom w warunkach analizy.

<) B N -67 /6132-01, BN -64/8132-02, BN-64/8132-04,
BN-64/8132-05,  BN-67/8132-06, BN-67/8132-09, BN-67/
8132-10, BN-67/813 2 -1 1 -  w zak res ie  metody oznaczania 
zawartości  popiołu.

b) P iec z termoregulację w zakres ie  550 -f 625°C.

c) Łaźnia wodna.

d) Płytka elektryczna.

e) Waga analityczna.

f) Eksykator z efektywnym środkiem suszęcym.

2 .1 .3 ,  Odczynniki

a)  Alkohol etylowy 95% obj.

b) Kwas azotowy ( 1,502) cz. d. a. roztwór 1 : 1 .

2 .1 .4 ,  Pobieranie  i przygotowanie próbki do analizy. 

Pobieranie  próbek -  wg BN-79/8132-17. Przygotowanie 

zmielonej próbki do analizy -  wg BN-78/8132-18.

2 .1 .5 ,  Wykonanie oznaczania. Odważyć około 2 g zmie

lonej próbki z dokładnościę do 0,001 g do tygla wyprażone

go do stałej masy. Zawartość tygla zwilżyć około 2 cm'* 

alkoholu etylowego i zapalić .  Po wypaleniu się alkoholu ty

giel powoli ogrzewać na płytce elektrycznej do zwęglenia 

się zawartości ,  a następnie prażyć w piecu w temperaturze 

550 ±25°C lub 600 ±25°C zgodnie z p. 2. 1. 1. Tygiel wy

jęć z pieca, gdy popiół będzie wolny od widocznych częstek 

węgla. Okres 2 h prażenia bywa zwykle wysta rczajęcy. Po 

ochłodzeniu tygla popiół zwilżyć kilkoma kroplami wody, 

odparować do sucha na łaźni wodnej i po ogrzaniu na płytce 

ponownie prażyć p rzez  1 h.

Jeżeli po zwilżeniu wodę popiół Pędzie wolny od widocz

nych częstek węgla, ty’giel przenieść  do eksykatora i po 

ochłodzeniu zważyć. Natomiast w przypadku obecności zwęg

lonych częs tek ,  operację  zwilżania wodę i prażenia powta

rzać  do ich zaniku. Od tej chwili tygiel prażyć jeszcze  

przez  1 h. Jeżeli nadal sę obecne częstki węgla, popiół 

wyługować goręcę wodę, p rzesęczyć p rzez  średni sęczek 

bezpopiołowy i dokładnie przemyć wodę osad. Następnie

sęczek wraz z pozostałościę umieścić w tym samym tyglu,
o

wysuszyć i prażyć w piecu w temperaturze 550 ±25 C lub
o

600 ±25 C zgodnie z p. 2. 1. 1 do chwili otrzymania popio

łu o białej barwie. Po ochłodzeniu tygla p rzen ieść  do niego 

p rze sę cz ,  odparować do sucha na łaźni wodnej i prażyć 

w temperaturze 525 ±25°C, Po ostudzeniu w eksykatorze

zważyć i ponownie prażyć,  powtarzajęć powyższę czynność
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do chwili, aż różnica między dwoma kolejnymi ważeniami 

będzie nie wyższa niż 0,002 g. Zanotować najniższę masę.

Popiół ogólny zachować do oznaczania jego rozpuszcza l 

ności w wodzie i kwasie solnym. Wykonać dwa równoległe 

oznaczania z tej samej rozdrobnionej próbki.

2. 1. 6. Oznaczanie popiołu ogólnego w gorczycy mielonej. 

Postępować wg 2. 1.5  do słów "Jeżeli  nadal sę obecne wi

doczne częstki  w ę g l a . . . " .  Następnie popiół wyługować go

ręcę wodę, przesęczyć  przez  ś redni  sęczek bezpopiołowy 

i dokładnie przemyć osad. Sęczek z osadem umieścić w tym 

samym tyglu i po odparowaniu na łaźni wodnej o raz wysu

szeniu w su s z a rc e  w temperaturze 103 ±2°C prażyć po-
o

nownie w temperaturze 525 ±25 C przez  1 h. Tygiel wyjęć 

i po ostudzeniu dodać 5±10 kropli kwasu azotowego, odpa

rować do sucha na łaźni wodnej i prażyć w temperaturze 
o

525 ±25 C p rzez  0 ,5  h. Po  ostudzeniu tygla ponownie do

dać 5-rlO kropli kwasu azotowego, odparować do sucha 

i p rażyć  w tej samej temperaturze p rzez  1 h. Następnie po

stępować wg 2. 1 .5 ,  zaczynajęc od słów "Po ochłodzeniu 

tygla p rzen ieść  do niego p rzesę cz  i odparować do sucha.

2 .1 .7 .  Obliczanie wyników

a) zawartość popiołu ogólnego (X) wyrażonę w % wag. 

obliczyć wg wzoru

X = ( m3 — m0) •:
100

(D

w którym:

m Q -  masa pustego tygla, g, 

m  1 _ masa tygla z odważkę, g, 

m 2 -  masa tygla z popiołem, g.

b) zawartość  popiołu ogólnego ( X , )  wyrażonę w % wag. 

suchej masy próbki obliczyć wg wzoru

x 100 100
X, =(rn2-  m0) • m , - m 2 ' loo~H

w którym:

m Q, m , ,  m 7 -  jak we wzorze (1)  ,

H -  zawartość wody w próbce ,  oznaczona wg 

BN-78/8132-1 9, %.

Za wynik przyjęć ś redn ię  arytmetycznę dwóch równoleg

łych oznaczać różnięcych s ię  nie więcej niż 0 ,2% wartości 

bezwzględnej. Wynik podać z dokładnościę do pierwszego 

miejsca dziesiętnego.

2.2, Oznaczanie popiołu nierozpuszczalnego w wodzie

2 .2 ,1 ,  Zasada oznaczania polega na ługowaniu popiołu 

ogólnego otrzymanego wg 2. 1 goręcę wodę destylowanę, od- 

sęczeniu nierozpuszczalnej  pozostałości  p rzez  średn i  sę 

czek bezpopiołowy, następnie spopieleniu sęczka wraz 

z osadem i ważeniu pozostałości .

2. 2. 2. Aparaty i p rzyrządy -  wg 2. 1.2.

2 .2 .3 ,  Wykonanie oznaczania. Do oznaczania użyć popiół 

ogólny otrzymany wg 2. 1. Do tygla z odważkę popiołu do

dać wody destylowanej i ogrzewać prawie do wrzenia. Z a 

wartość tygla p rzesęczyć przez ś redni  sęczek bezpopioło-
3

wy i przemywać goręcę wodę do uzyskania około 60 cm

przesęczu .  Sęczek z pozostałym osadem przen ieść  do tego

samego tygla, ostrożnie  odparować na łaźni wodnej, wysu-
o

szyć i prażyć w piecu w temperaturze 550 ±25 C. Ostudzić 

w eksykatorze i zważyć, następnie ponowić prażenie  przez 

1 h i po ostudzeniu w eksykatorze zważyć. Czynność po- 

wyższę powtarzać do momentu, aż różnica mas między ko

lejnymi ważeniami nie będzie wyższa niż 0,001 g. Zanoto

wać najniższę masę. Wykonać dwa równoległe oznaczania 

z popiołu ogólnego, otrzymanego z dwóch równoległych ozna

czać.

2 .2 .4 .  Obliczanie wyników

a) zawartość popiołu nierozpuszczalnego w wodzie ( V )  

wyrażonę w % wag. obliczyć wg wzoru

y - ( m 3-  m0) ■
100

m , - m 0 (3)

w którym:

m0 , m, -  jak we wzorze ( i ) ,

m 3 -  masa tygla z popiołem nierozpuszczalnym w wo

dzie, g.

b) zawartość popiołu nierozpuszczalnego w wodzie ( YJ ) 

wyrażonę w % wag. suchej masy próbki obliczyć wg wzoru

,  A 100 100
v i -  \ m 3 ~ m o) ' m , -  m 0 ' 100- H

w którym:

m0 , m , ,  m 3 -  jak we wzorze (3 ) ,

H -  jak we wzorze (2 ) .

Za wynik przyjęć średnię  arytmetycznę dwóch równoleg

łych oznaczać, różnięcych s ię  nie więcej niż o 0,2% wartoś

ci bezwzględnej. Wynik podać z dokładnościę do p ie rw sze 

go miejsca dziesiętnego.

2.3 .  Oznaczanie popiołu nierozpuszczalnego w kwasie 

solnym

2 .3 .1 .  Zasada oznaczania polega na rozpuszczaniu 

w kwasie solnym popiołu ogólnego otrzymanego wg 2. 1 lub 

popiołu nierozpuszczalnego w wodzie otrzymanego wg 2 .2 ,  

odsęczeniu nierozpuszczonej pozostałości ,  prażeniu do 

stałe j masy i ważeniu.

2 .3 .2 .  Odczynnik? i roztwory

a)  Kwas solny ( l , 1 9 )  cz.  d. a. , roztwór:  1 objętość kwa

su solnego + 9 objętości wody destylowanej.

b) Azotan s r e b ra  cz. d. a. , roztwór 10-procentowy.
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2 .3 .3 .  A para tu ra  i przyrządy -  wg 2. 1.2.

2 .3 .4 .  Wykonanie oznaczania. Do oznaczania użyć po

piół ogólny otrzymany wg 2. 1 lub popiół nierozpuszczalny

w wodzie otrzymany wg 2 .2 .
3

Do tygla dodać 15-r25 cm roztworu kwasu solnego wg 

2 . 3 . 2 a ) ,  nakryć tygiel szkiełkiem zegarkowym w celu unik

nięcia rozprysku cieczy i gotować przez  10 min na płytce 

elektrycznej lub łaźni wodnej. Pozostawić tygiel do schło

dzenia i p rzesączyć  jego zawartość przez  średni  sęczek 

bezpopiołowy. Następnie przemywać tygiel i sęczek goręcę 

wodę destylowanę, do zaniku reakcj i  na jon chlorkowy -  

próba z azotanem s r e b ra .  Sęczek wraz z pozostałościę 

p rzen ieść  do tego samego tygla, ostrożnie  odparować na 

łaźni wodnej, wysuszyć i prażyć w temperaturze 525 ±25°C 

w cięgu 1 h. Po  ostudzeniu w eksykatorzc -  zważyć. Czyn

ność powyższę powtarzać do momentu, aż różnica między 

kolejnymi ważeniami będzie nie wyższa niż 0,001 g. Zano

tować najniższę masę.

Wykonać dwa równoległe oznaczania z popiołu ogólnego 

lub nierozpuszczalnego w wodzie, otrzymanych z dwóch 

równoległych oznaczać.

2 .3 .5 .  Obi iczanie wyników

a)  zawartość popiołu n ierozpuszczalnego w kwasie (Z )  

wyrażonę w % wag. obliczyć wg wzoru

Z=(m4- m 0) •
100

m r m o
(5)

w którym:

m0, m, -  jak we wzorze (1 ) ,

m Ą -  masa tygla z popiołem nierozpuszczalnym w kwa

sie , g,

b) zawartość popiołu nierozpuszczalnego w kwasie ( Zj ) 

wyrażonę w % wag. suchej masy próbki obliczyć wg wzoru

Z, =(m4-  m0)
100 100

100- H (6)

w którym:

771Q, m ]( m4 -  jak we wzorze (5 ) ,

//  -  jak we wzorze (2 ) .

Za wynik przyjęć ś rednię  arytmetycznę dwóch równoleg

łych oznaczać, różnięcych s ię  nie więcej niż o 0,02% war

tości bezwzględnej. Wynik podać z dokładnościę do dru

giego miejsca dziesiętnego.

2. 5. Protokół badać. W protokole powinna być podana 

zastosowana metoda i otrzymany wynik oraz powinny być 

ujęte wszystkie szczegóły wykonania badania nie ujęte 

w normie lub uważane za dowolne oraz wszystkie okolicz

ności mogęce mieć wpływ na wynik.

Protokół badać powinien obejmować wyszystkie dane ko

nieczne do pełnej identyfikacji próbki.

KON I E C

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowująca normę -  Ministerstwo Handlu 

Zagraniczengo i Gospodarki Morskiej -  Centralny Inspekto

ra t  S tandaryzacj i .

2. Istotne zmiany w stosunku do B N -67 /8132-01 . BN-6 4 /

8132-02. B N -64 /8132- 0 4 . BN-64/frl32-05. B N -67 /8132-06. 

B N -67 /8132-09. BN-67/81 32-1 0. B N -67 /8132-1 1 , P N -67 /

8132-14. Norma, przyjmujęc za podstawę zalecenia ISO wy

mienione w p. 4, zmienia,  zastępuje i scala  w jednym doku

mencie odpowiednie metody badać zawarte  w normach b r a n 

żowych dotyczęce następujęcych przypraw: p ieprzu natural

nego z iarn is tego ,  goździków, wanilii naturalnej w laskach, 

pieprzu naturalnego mielonego, papryki mielonej, cynamonu, 

liści laurowych, imbiru, ziela angielskiego.

3. Normy związane

BN-79/8132-1 7 Przyprawy korzenne. Pobieranie  próbek 

BN-78/81 32-1 8 Przyprawy korzenne. Przygotowanie zmie

lonej próbki do analizy

BN-78/8132-1 9 Przyprawy korzenne. Oznaczanie zaw ar 

tości wody metodę destylacyjnę

4. Normy zagraniczne i zalecenia międzynarodowe 

<\ng!ia BS 4585 Brit ish  Standard. 1970, P a r t  3. Methods

of Test for Sp ices and Condiments. Determination of 

total, water-soluble ,  water-insoiuble,  acid-insoluble 

ash.

Indie IS: 1797 -  1973, Indian Standard. Methods of Sampling 

and Test for Spices and Condiments ( F i r s t  Revision) 

ISO Recommendation R-928 -  1969, Sp ices and Condi

ments. Determination of Total Ash 

ISO Recommendation R-929 -  1969, Spices and Condi

ments.  Determination of W ater- inso luble Ash 

ISO Recommendation R-930 -  1969, Spices and Condi

ments. Determination of Acid-insoluble Ash

5. Autor ‘projektu normy -  mgr Anna P r i s s  -  Centralny 

Inspektorat Standaryzacji.


