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STANOVENI OBSAHU SILIC

Ucel a rozsah

Postup je uren pro stanoveni obsahu tékavych olejii (silic) v kotfeni, kotenicich latkach
a bylinach.

2

Princip

Silice se zanalyzovaného materidlu vydestiluji s vodni parou na specidlni aparatuie
za predepsanych podminek. Destilat se jima v kalibrované trubici a po ukonceni destilace
se odecte jeho objem.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
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Destilovana nebo deionizovand voda.

Xylen.

Glycerol.

Zelatina, potravinaiska.

Smés k mazani kohoutu destilaéni aparatury dle CsL 4 (pro destilaci podle 5.3).

Ptiprava: 10,0 g Zelatiny (4) se necha pies noc nabobtnat v asi 10 ml vody (1). Pak
se rozpusti pfidavkem 40 ml horké vody (1) a k roztoku se ptida 50,0 g glycerolu (3).

Piistroje a pomiicky
Analytické vahy s ptesnosti 0,001 g.
Topné hnizdo s regulaci teploty.

Destila¢ni aparatura na stanoveni silic v rostlinnych drogach dle Ceského 1ékopisu 2009
(CL 2009) pro stanoveni podle 5.2. nebo destilacni aparatura na stanoveni silic
v rostlinnych drogéch dle Ceskoslovenského I¢kopisu 4 (CsL 4) pro stanoveni podle 5.3.

Varna barika s plochym dnem, 1000 ml nebo 500 ml.
Sklenéné varné kulicky.

Filtra¢ni papir, kruhovy vysek, (15— 18,5) cm.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 1. 10. 2019
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5 Postup
5.1 Priprava zkuSebniho vzorku

Pti ptipravé zkusebniho vzorku se vychazi z pozadavkl norem pro jednotlivé kofeni ¢i byliny,
viz tabulka €. 1. Pokud je potieba vzorek namlety, odebere se pouze potfebné mnozstvi
laboratorniho vzorku, které se namele na pozadovany stupen jemnosti na vhodném
laboratornim mlynku. Postup mleti je popsan v JPP Uprava vzorkii krmiv a rostlinného
materialu, kap. 5.10, postup 60160.1 Uprava vzorkt specialnich plodin. Vzorek se mele vzdy
tésné pred vlastnim stanovenim a béhem mleti nesmi dochdzet k jeho zahiivani.

5.2 Stanoveni obsahu silic podle CL 2009

Silice se z analyzovaného materialu vydestiluji s vodni parou. Destilat se jima v kalibrované
trubici, silice se zachycuje v xylenu a vodna faze se automaticky vraci zpét do destilacni
banky. Po ukonceni destilace se odecte celkovy objem organické faze. Obsah silic se vypocita
po odecteni objemu xylenu.

Stanoveni se provadi podle charakteru zkousené¢ho kotfeni nebo bylin. Doporu¢ené navazky
vzorku, mnozstvi vody potiebné pro destilaci a doba destilace se pro jednotlivé typy vzorka
uvadi v tabulce €. 1. Pfidavany objem xylenu je obvykle 0,50 ml. ZkuSebni vzorek se navazi
na filtracni papir s presnosti 0,01 g.

5.2.1 Priprava aparatury

Pouzije se dikladné vycisténa destilacni aparatura (obrazek ¢. 1). Do varné baiiky se prevede
pfedepsané mnozstvi vody, pfida se n€kolik varnych kaminkl a pfipoji se kondenzacni ¢ast.
Nalevkou N se vlije do aparatury voda tak, aby jeji hladina dosahla bodu B. Vyjme se zatka K
a pipetou, jejiz konec se dotykd spodni Casti trubice K, se pfida pfedepsané mnoZzstvi xylenu.
Zatka K’ se uzavie, otvor v zatce odpovidd polohou otvoru v trubici K. Kapalina v barce
se zahfeje k varu a neni-li pfedepséno jinak, destiluje se 30 min rychlosti (2 —3) ml/min.
Pak se zahtivani prerusi a po nejméné¢ 10 min se odecte objem xylenu v odmérné trubici (Vo).

5.2.2 Stanoveni objemu silice

Filtra¢ni papir s navazenym zkusSebnim vzorkem se vsune do varné baiiky, ta se opét spoji
s kondenzacni ¢asti a pokracuje se v destilaci vySe uvedenym zplisobem po piedepsanou dobu
a predepsanou rychlosti (viz tabulka €. 1). Pak se zahfivani ukon¢i a po 10 min se odecte
objem organické faze tzn. smés tékavych olejii (silic) a xylenu (V1), zachycené v odmérné
trubici.

Poznamky

1 Overeni rychlosti destilace. Béhem destilace se sniZi pomoci trojcestného kohoutu
hladina vody tak, aby odpovidala polohou znacce a. Kohout se uzavie a zméri se cas
potiebny k tomu, aby hladina dosdhla horni znacky b. Vypocita se rychlost destilace.
Kohout se opét otevire a pokracuje se v destilaci. Rychlost destilace se upravi vhodnou
intenzitou zahrivani.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
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Obrazek &. 1. Destilaéni aparatura na stanoveni silic v rostlinnych drogach dle CL 2009.
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Popis aparatury — kondenzac¢ni ¢ast (rozmery jsou uvedeny v milimetrech):

N  nalevka,

K zitka se zabrusem, opatiena odvétravacim otvorem,

K  postranni trubice s otvorem o priméru 1 mm, shodnym s odvétravacim otvorem zatky,
J hruskovité rozsifena ¢ast, objem 3 ml,

JL  odmérna trubice, objem 1 ml, dé€lend po 0,01 ml,

L  kulovita ¢ast, objem asi 2 ml,

M  trojcestny kohout.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 1. 10. 2019
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5.3 Stanoveni obsahu silic podle CsL 4

Silice se z analyzovaného materialu vydestiluji s vodni parou. Destilat se jima v kalibrované
trubici a po ukonceni destilace se odecte jeho objem.

Poznamky

2 Metoda je vhodna pro vzorky kminu pripadné dalSich druhu bylin a koveni, které
obsahuji silice s mernou hmotnosti nizsi nez ma voda. Pokud obsahuji silice s mérnou
hmotnosti vyssi nez voda, je nutné provadet stanoveni s pridavkem xylenu podle bodu
5.2. Pridavkem xylenu se mérna hmotnost destilatu snizi.

5.3.1 Priprava aparatury

Pouzije se dukladné¢ vycisténa destilacni aparatura (obr. €. 2). Kohout se zdbrusem se namaze
zelatinovou mazaci smési (5) rozehfatou na vodni ldzni. Po namazani a sestaveni se kohoutem
JiZ nesmi otacet.

5.3.2 Stanoveni objemu silice

Podminky stanoveni jsou dany podle charakteru zkousSené¢ho koteni nebo bylin. Doporucené
navazky vzorku, mnozstvi vody potiebné pro destilaci a doba destilace se pro jednotlivé typy
vzorkl uvadi v tabulce €. 1.

Navazi se zkuSebni vzorek s presnosti 0,01 g. Vzorek se pfevede do 1000ml varné baiky
s plochym dnem a ptida se voda (1). Banka se pfipoji k destilacni aparatute. Pfes postranni
trubici se naplni aparatura vodou (1) tak, aby voda pietékala do varné baiiky. Pak se postranni
trubice zlehka ucpe choméackem vaty. Obsah bariky se zahteje k varu a destiluje se ptislusSnou
dobu, viz tabulka ¢. 1. Obcas se banikou zakrouzi tak, aby se ze stén splachly ulp€lé Castice
vzorku. Po ukonceni destilace se pocka 5 min, pak se vystupni kohout ponoti do kadinky
s horkou vodou, ¢imz se uvolni zelatinovd mazaci smés. Cely objem ptedestilované silice
se opatrnym pootocenim kohoutu spusti do odmérné trubice. Pocka se dalSich 5 min, aby
silice stekla a odecte se jeji objem (V). Pak se odpusti zbytek vody a silice se pievede
do vhodné nadoby. Takto piipravenou silici 1ze pouzit pro dalsi analytické ucely.
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Obrazek &. 2. Destilaéni aparatura na stanoveni silic v rostlinnych drogach dle CsL 4.
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Popis aparatury — kondenzac¢ni ¢ast:
P postranni trubice,

K  kohout se zabrusem,

AB odmérné trubice, objem 2 ml, délena po 0,02 ml.

Poznamky

3 K cisteni aparatury se doporucuje kapalny detergent nebo roztok dichromanu

draselného v kyseliné sirové.
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Tabulka €. 1. Doporucené parametry pro analyzu koreni a bylin.

T Hmotn. zkuseb. Stav pro Objem vod Destila¢ni
Kofeni/bylina vzorku (g) destill;ci J(ml) ! doba (h)
Anyz 25 mlety 500 4
Bazalka 50 celé listy 500 5
Hefmanek fimsky 30 celé listy 300 3
Hefmanek obecny 50 celé listy 0.5 mSoOl?l HCl 4
Kmin kofenny, CL 2009 10 mlety 200 1,5
Kmin kofenny, CSN ISO 6571 20 cely 300 4
Kmin kofenny, dle UKZUZ 10 mlety 300 3
Kmin fimsky 25 mlety 500 4
Kardamon 20 cely 400 5
Skotice kasia 40 mleta 400 5
Skofice cinnamon 40 mleta 400 5
Hiebicek 4 mlety 400 4
Koriandr 40 mlety 400 4
Kari, prasek 25 mlety 500 4
Nové koteni 30 mleté 500 5
Kurkuma 40 mleta 400 5
Kopr 25 mlety 500 4
Petrzel 40 celd/listy 600 5
Kerblik 40 cely/listy 600 5
Fenykl 25 mlety 300 4
Cesnek 25 mlety 500 4
Zazvor 30 mlety 500 4
Jalovec 25 mlety 500 5
Muskatovy kvet 15 mlety 400 4
Muskatovy ofech 15 mlety 400 4
Majoranka, sweet 40 celad/listy 600 4
Majoranka, wild 40 cela/listy 600 5
Mata peprna 40 celd/listy 600 4
Mata polej (Penny royal) 40 celd/listy 600 5
Mata klasnata 40 celd/listy 600 5
Rozmaryna 40 celad/listy 600 5
Saturejka 40 cela/listy 600 5
Estragon 40 cely/listy 600 5
Tymian 40 cely/listy 600 5
Smés bylin 40 celé/listy 600 4
Smés koteni 40 mleta 600 5

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
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6

Vypocet a vyjadreni vysledkii

Obsah silic se vyjadii v ml na 100 g pivodniho vzorku a vypocita se v zévislosti na typu
stanoveni podle uvedenych vztaht.

6.1

kde

6.2

kde

Vypocet obsahu silic — stanoveni podle bodu 5.2

W-%
m

x 100

X=

Vo je objem xylenu v ml, zméteny pted destilaci vzorku,
Vi celkovy objem silic a xylenu v ml, zméfeny po vlastni destilaci vzorku,

m  obsah zkusebniho vzorku v g.

Vypocet obsahu silic — stanoveni podle bodu 5.3

X:XXIOO
m

V je objem silic v ml,

m  obsah zkusebniho vzorku v g.
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CSN ISO 6571 Kofeni, kofenici latky a byliny. Stanoveni obsahu tékavych oleji (silic)
Ceskoslovensky 1ékopis 4, 1. svazek. Stanoveni silic; Praha, 1987; str.101.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 1. 10. 2019

Dokument byl elektronicky podepsan



	2 Princip
	2 Princip
	3 Chemikálie
	3 Chemikálie
	4 Přístroje a pomůcky
	4 Přístroje a pomůcky
	5 Postup
	5.1 Příprava zkušebního vzorku
	5 Postup
	5 Postup
	5.1 Příprava zkušebního vzorku
	5.2 Stanovení obsahu silic podle ČL 2009
	5.2 Stanovení obsahu silic podle ČL 2009
	5.2.1 Příprava aparatury
	5.2.1 Příprava aparatury
	5.2.2 Stanovení objemu silice
	5.2.2 Stanovení objemu silice
	Poznámky
	Poznámky
	Poznámky
	Poznámky
	5.3.1 Příprava aparatury
	5.3.1 Příprava aparatury
	5.3.2 Stanovení objemu silice
	5.3.2 Stanovení objemu silice
	Poznámky
	Poznámky
	6 Výpočet a vyjádření výsledků
	6.1 Výpočet obsahu silic – stanovení podle bodu 5.2
	Koření/bylina
	6 Výpočet a vyjádření výsledků
	6.1 Výpočet obsahu silic – stanovení podle bodu 5.2
	6.2 Výpočet obsahu silic – stanovení podle bodu 5.3
	6.2 Výpočet obsahu silic – stanovení podle bodu 5.3

		2019-09-04T09:26:22+0200


		2019-09-05T06:56:36+0200


		2019-09-05T07:06:39+0200




