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STANOVENI OBSAHU TUKU (OLEJE)
V OLEJNATYCH SEMENECH

1 Ugel a rozsah

Postup specifikuje podminky pro stanoveni petroletherového extraktu zvaného obsah oleje
v olejnatych semenech.

Poznamky

1 Specialni semena, jako napr. bavinikové semeno, kopra, podzemnice olejna nebo
palmojadra, vyzaduji jiny pristup pri priprave zkusebniho vzorku. Podrobny postup
upravy pro tyto typy semen je popsan v CSN EN ISO 659 Olejnatd semena — Stanoveni
obsahu oleje (Referencni metoda).

2 Princip

Zkusebni vzorek se extrahuje petroletherem za ptedepsanych podminek. Obsah oleje
se stanovi vazkové po ndsledném oddestilovani extrakéniho c¢inidla a vysuSeni ziskaného
extraktu.

Definice vyrazu obsah oleje je nasledujici:

Jedna se o vSechny latky vyextrahované za podminek popsanych v této metod¢ a vyjadiené
v hmotnostnich procentech z produktu, tak jak byl obdrzen, nebo z vyc€isténych semen.

3 Chemikalie
Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Petrolether, slozeny prevazné z uhlovodiki se Sesti uhlikovymi atomy, z nichZ méné nez
5 % destiluje pfi teploté nizsi nez 40 °C a vice nez 95 % destiluje mezi (40 — 60) °C
nebo mezi (50 — 70) °C, o bromovém c¢isle menSim nez 1. Odparek nesmi byt vétsi nez
2 mg na 100 ml rozpoustédla.

2 Pisek mofisky ¢istény.

4  Pristroje a pomiicky

1 Extrakéni pristroj vhodné konstrukce (napt. dle Twisselmanna) s extrak¢nimi baiikami
0 objemu 250 ml.

2 Extrakéni patrony, prosté latek rozpustnych v petroletheru.

3 Elektricky vyhiivané topné hnizdo.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 1.10. 2019




, , . v Strana
Narodni referenéni laboratof 2

N Jednotné pracovni postupy — Vydin |
et bonvoi testovani odrid
a zkusebni Ostav zemédélsky
50078.1 — Stanoveni obsahu tuku (oleje) Revize 1
v olejnatych semenech

4 Sklenéné varné kulicky, tukuprosté.

5 Vata obvazova, odtuc¢néna.

6  Analytické vahy s ptesnosti nejméné 0,001 g.
7 Elektricka susarna s teplotni regulaci.

8  Exsikator, obsahujici ii¢innou vysouseci latku.
9 Hmozdifovy mlyn (napt. Retsch RM 200).

5 Postup

5.1 Priprava zkuSebniho vzorku

V souladu s pozadavky zadani se pouzije k rozboru analyticky vzorek tak, jak byl ziskan,
pfipadné po odstranéni necistot. Stanovi se obsah vlhkosti ve vzorku. Pokud je vlhkost
dodaného laboratorniho vzorku niz§i nez 10 %, vzorek se podle typu semene pomele
na vhodném laboratornim mlynku. Podrobny postup mleti je popsan v JPP Uprava vzorki
krmiv a rostlinného materialu, kap. 5.7, postup 60130.1 Uprava vzork olejnin.

Pokud je vlhkost dodaného laboratorniho vzorku vyssi nez 10 %, vzorek se nejprve predsusi
v susarné pii teploté nepfevysujici 80 °C tak, aby jeho vlhkost klesla pod 10 %. Céstecné
vysuSeny vzorek se pied dalsi upravou skladuje ve vzduchotésné nadobé. Vlhkost ¢astecné
vysusen¢ho zkusebniho vzorku a piivodniho vzorku se stanovi metodou uvedenou v postupu
50010.1 Stanoveni obsahu vlhkosti a vysledky se vezmou v uvahu pfi kone¢ném vypoctu
(bod 6.4).

Postup pro slunecnicova semena je odlisSny od jinych semen. Mimo bézné provadéného
stanoveni vlhkosti a obsahu tékavych latek v celych semenech (U;) je nutné stanovit navic
i obsah vlhkosti a t€kavych latek v pomletém semeni slune¢nice (U>) a toto pak vzit v uvahu
pii vypoctu obsahu oleje v produktu tak, jak byl obdrzen (bod 6.2).

Poznamky

2 Pokud byly ze vzorku odstranény velké hrubé necistoty, musi se tato uprava zohlednit
pri vypoctu (bod 6.3).

3 Pokud se ma vyextrahovany olej pouzit pro dalsi stanoveni, napr. obsahu mastnych
kyselin, musi byt zahdjena extrakce do 30 min od pomleti.

5.2 Extrakce

Navazi se 5 g pomletého vzorku s pfesnosti nejméné 0,001 g, kvantitativné¢ se prevede
do extrak¢ni patrony a utésni se smotkem vaty.
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Soucasné se vysusi extrakéni banika s varnymi kulickami pii 105 °C po dobu 30 min. Poté
se vychladi v exsikdtoru a zvazi s vySe uvedenou piesnosti. Do takto piipravené extrakcni
bariky se pfida potfebné mnozstvi petroletheru (1). VSe se umisti do extrakéniho pfistroje.

Celkova doba extrakce je 8 h a je rozdélena do 2 kroka.

Prvni extrakce probiha 4 h. Extrakéni bailkka se zahtivd tak, aby rychlost kondenzace
extrakéniho rozpoustédla byla nejméné 3 kapky za sekundu (tzn. mirny, ne prudky var).
Po uplynuti uvedené doby se extrakce pferusi, extrakéni pfistroj se necha vychladnout.
Extrak¢ni patrona se vyjme z extrakéniho pfistroje a postavi se do proudu vzduchu, aby doslo
k odpafreni rozpoustédla.

Obsah extrak¢ni patrony se rozetfe v hmozdifovém mlynku. Po uvedeni mlynku do chodu, se
nejprve nadavkuje 1 1zicka motského pisku (2) a ihned poté se nasype vzorek z extrakéni
patrony. Vzorek fepky se roztird po dobu 2 min, vzorky ostatnich olejnin po dobu 1 min. Poté
se sm&s prevede zpét do extrakéni patrony. K odstranéni zbytku Céstic semene z misky
piistroje se pouzije prislusny smotek vaty, ktery se vrati zpét do patrony.

Patrona se umisti do extrakéniho pfistroje a vzorek se extrahuje dal§i 4 h do téze extrakéni
banky, obsahujici jiz prvou ¢ast extraktu. Po uplynuti uvedené doby se extrakce prerusi.

V extrakénim pfistroji se oddestiluje prevdznd cast petroletheru. Zbytek rozpoustédla
se odstrani proudem vzduchu nebo tak, Ze se bainka opatrné polozi na podlozku stolu a horké
rozpoustédlo samovolné¢ odtéka. Posledni stopy rozpoustédla se odstrani zahiivanim extrakéni
banky 1,5 h v susarn¢ pti 105 °C. Baiika se ziskanym extraktem se pak necha vychladnout
v exsikatoru minimalné 1 h a zvazi se s piesnosti nejméné na 0,001 g.

Poznamky

4  Pokud se vchladici extrakcniho pristroje objevi stopy vlhkosti, musi se mezi
Jjednotlivymi extrakcemi chladic promyt ethanolem a poté petroletherem.

5 V pripadé potieby lze urychlit vysuseni extrakcni patrony po prvni extrakci tak, Ze
castecne vysuSenou patronu umistime do susarny a pri teplote 50 °C susime po dobu
20 min.

6  Vypocet a vyjadieni vysledkii

Obsah oleje se vypocita, s ohledem na provedené Upravy béhem piipravy zkusebniho vzorku,
podle nize uvedenych vztaht.

6.1 Vypocet obsahu oleje ve vzorku, tak jak byl obdrZen (kromé slune¢nicového
semene)

Obsah oleje w, vyjadieny v hmotnostnich procentech produktu tak, jak byl obdrzen,
se vypocita podle vztahu

w="2 100
m
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kde mi je hmotnost zkusebniho vzorku v g,
my hmotnost vysuseného extraktu v g.
6.2 Vypocet obsahu oleje ve vzorku, tak jak byl obdrZen - slune¢nicové semeno

Obsah oleje w pro slunecnicové semeno, vyjadieny v hmotnostnich procentech produktu tak,
jak byl obdrZen, se vypocitd podle vztahu

o 100-0)

100
m (100-0,)

kde mi je hmotnost zkusebniho vzorku v g,
my hmotnost vysuseného extraktu v g,

Ui  hmotnostni procento vlhkosti a obsahu tékavych latek stanovenych v celych
semenech tak, jak byla obdrZzena (podle postupu 50010.1 Stanoveni obsahu
vlhkosti),

U, hmotnostni procento vlhkosti a obsahu tékavych latek stanovenych v rozemletém
zkusebnim podilu (podle postupu 50010.1 Stanoveni obsahu vlhkosti).

6.3 Vypocet pro pripad oddéleni velkych, hrubych neolejnatych necistot pred analyzou

Obsah oleje wi, vyjadieny v hmotnostnich procentech produktu tak, jak byl obdrzen,
se vypocita podle vztahu

100 — x
W, = wx
{ 100 }

kde w je hmotnostni procento oleje v semeni, vypocitané podle kapitoly 6.1 nebo 6.2,

X hmotnostni procento pfedem oddélenych velkych, hrubych neolejnatych necistot
z produktu, tak jak byl obdrzen.

6.4 Obsah oleje vyjadreny prepoctem na jakoukoliv zadanou vlhkost

Je-1i nutné pievést obsah oleje, ktery byl stanoven pfi jedné vlhkosti vzorku na obsah pfi jiné
vlhkosti vzorku, naptf. kdyz byl analyticky vzorek c¢asteCné piedsuSen pied navazenim
zkusebniho vzorku, provede se piepocet podle vztahu

W= 100-U
100-U
kde w je obsah oleje pti vlhkosti a obsahu tékavych latek U,
w’  obsah oleje pii vlhkosti a obsahu tékavych latek U".
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6.5 Vyjadreni vysledki

Vysledek stanoveni obsahu tuku (oleje) se udava jako prameér ze dvou paralelnich stanoveni
za predpokladu, ze je splnén pozadavek na hodnotu opakovatelnosti. Neni-li tento pozadavek
splnén, stanoveni se opakuje na dalSich dvou zkuSebnich podilech odebranych z Cerstvé
piipravené¢ho zkusebniho vzorku. Jestlize rozdil i vtomto pfipadé pievySuje hodnotu
opakovatelnosti, vezme se jako vysledek aritmeticky primér z provedenych ¢tyi stanoveni.
Maximalni rozdil mezi jednotlivymi vysledky nesmi piesahnout 1,50 % v absolutni hodnoté.

7 Literatura
1 CSN EN ISO 659 Olejnata semena - Stanoveni obsahu oleje (Referenéni metoda).
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