DEUTSCHE NORM

Untersuchung von Gewiirzen und wiirzenden Zutaten

Bestimmung des atherischen Olgehaltes
Destillationsverfahren
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ICS 67.220.10

Deskriptoren: Gewlirz, Zutat, Olgehalt, Gehaltsbestimmung, Lebensmittel

Analysis of spices and condiments — Determination of volatile oil content —

Distillation method

Analyse des épices, des aromates et des herbes — Détermination de la

teneur en huiles essentielles — Méthode de la distillation

Vorwort

Diese Norm wurde vom Normenausschuf3 Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL), Arbeitsausschuf3
“Gewtrze und wiirzende Zutaten” erarbeitet. Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardi-
zation (ISO) herausgegebenen Internationalen Norm ISO 6571 : 1984 siehe Anhang B.

Anhang A ist normativ, Anhang B ist informativ.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Destillationsverfahren zur Bestim-
mung des atherischen Olgehaites fest. Das Verfahren ist
bei Gewlirzen, Krautern und gewiirz- bzw. krduterhaltigen
Mischungen anwendbar.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Ver-
weisungen Festlegungen aus anderen Publikationen.
Diese normativen Verweisungen sind an den jeweiligen
Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachste-
hend aufgefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehéren
spétere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publi-
kationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung
oder Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten
Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation.
DIN ISO 3696
Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und
Prifungen; Identisch mit ISO 3696 : 1987
DIN ISO 5725 : 1988-04
Prazision von MeBverfahren — Ermittlung der Wieder-
hol- und Vergleichprazision von festgelegten MeBver-
fahren durch Ringversuche; Identisch mit 1SO 5725
Ausgabe 1986
DIN 8120-1
Begriffe im Waagenbau — Gruppeneinteilung; Benen-
nungen und Definitionen von Waagen
DAB 7
Deutsches Arzneibuch 7. Ausgabe, Deutscher Apo-
theker Verlag Stuttgart; Sori-Veriag GmbH Frankfurt

3 Definition

Fir die Anwendung dieser Norm gilt die folgende De-
finition: .

Atherischer Olgehalt: Der Olgehalt von Gewiirzen und
wilrzenden Zutaten ist der nach dem in dieser Norm fest-
gelegten Verfahren bestimmte Gehalt an dtherischem O,
angegeben in ml/100 g der Probe.

4 Prinzip

Die Probe wird in Wasser suspendiert, die Suspension in
einer Destillationsapparatur nach 7.2 bis zum Sieden
erhitzt und das Destillat in einem MeBrohr gesammelt, wo
sich organische und wéaBrige Phase voneinander trennen.
Das abgelesene Volumen der organischen Phase ent-
spricht dem Gehalt therischen Oles in der Einwaage. Bei
Vorlage von Decahydronaphthalin (siehe Tabelle 1) ist
dieser Wert fiir die Berechnung des Olgehaltes in Abzug
zu bringen.

5 Probenahme

Bis zum Erscheinen einer in Vorbereitung befindlichen
DIN-Norm {ber die Probenahme ist die Probenahme in
Anlehnung an bestehende Internationale Normen zu ver-
einbaren. Es ist von einer reprasentativen, gut durch-
mischten Probe auszugehen.

6 Chemikalien

Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden.
Das verwendete Wasser muB der Qualitdit 3 nach
DIN ISO 3696 entsprechen.
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6.1 Decahydronaphthalin
6.2 Citronensaure

6.3 NaCl

6.4 Cumol

6.5 n-Tetradecan

7 Geréte und Hilfsmittel

Ubliches Laboratoriumsgerat, insbesondere Gerate nach
71 bis 7.6

7.1 1000-ml-Rundkolben, mit Kegelschliff passend zur
Destillationsapparatur nach Bild A.1

7.2 Destillationsapparatur, modifiziert nach DAB 7, siche
Bild A1

7.3 Heizhaube, passend fiir den Rundkolben nach 7.1,
Heizleistung entsprechend den Bedingungen nach
Abschnitt 9 einstellbar.

7.4 Analysenwaage')
7.5 0.2-ml-Pipette

7.6  Siedehilfsmittel, z. B. Siedesteinchen

8 Probenvorbereitung

Die Probe wird vor der Bestimmung gut durchmischt. Bis
zur Festlegung eines Probenzerkleinerungsverfahrens
sind unzerkleinerte Proben in geeigneter Weise zu zer-
kleinern. Gerebelte und geschnittene Krauter werden
ohne weitere Zerkieinerung der Bestimmung zugefihrt.

9 Durchfiithrung

Es sind zwei Bestimmungen durchzufiihren.

Die in Tabelle 1 angegebene Einwaage, gegebenenfalls
unter Zusatz von NaCl nach 6.3 oder Citronensdure nach
6.2, wird unter Zusatz von 3 bis 6 Siedesteinchen und
300 ml Wasser in den Rundkolben nach 7.1 gegeben.

AnschlieBend wird die sorgféltig gereinigte Destillations-

Die Destillation beginnt, wenn das erste Ol aus dem Kiihl-
rohr (K) uberlduft. Wahrend der Destillation muB mehr-
fach umgeschwenkt werden, um an der Kolbenwandung
anhaftende Probenteile zuriickzuspulen.

Nach 2 h Destillation wird die Kihlung ausgeschaltet.
Sobald Wasserdampf am unteren Kihlerende erscheint,
wird die Klhlung erneut eingeschaltet und die Heizung
abgeschaltet.

Nach einer Standzeit von etwa 10 min wird das &therische
Ol durch vorsichtiges Ablassen der wéBrigen Phase lang-
sam in das MeBrohr (A) Gbergeflhrt. Nach einer erneuten
Standzeit von etwa 10 min wird das Volumen des &theri-
schen Oles abgelesen.

10 Auswertung

Der atherische Olgehalt von Gewirzen und wirzenden
Zutaten, angegeben in mi/100 g der Probe, wird wie folgt
berechnet:

V - 100
mg

(1
Bei Zugabe von Decahydronaphthalin wird der atherische
Olgehalt wie folgt berechnet:

(V-0,2) - 100
mg

()

Hierin bedeuten:
V  abgelesenes Volumen organischer Phase,
inml
mg Einwaage, ing

Als Ergebnis wird der Mittelwert von 2 parallei durchge-
fihrten Untersuchungen angegeben. Der Wert ist auf die
erste Kommastelle zu runden. Betragt die Abweichung
der beiden Ablesewerte mehr als 0,05 ml, ist die Bestim-
mung zu wiederholen, und der abweichende Wert ist zu
streichen.

11 Kalibrierung
Zur Kalibrierung des Verfahrens eignen sich folgende
Chemikalien:

— Cumol, Siedepunkt 153°C

— n-Tetradecan, Siedepunkt 252°C

Die Wiederfindungen bei der Destillation dieser Substan-
zen sollten bei mindestens 95 % liegen.

Tabelle 1: Einwaage und Decahydronaphthalin-Zugabe

apparatur nach 7.2 aufgesetzt. Bei geschlossenem AblaB- ) Decahydro-
hahn (H) wird soviel Wasser in das Parallelrohr (B) gege- Einwaage i
. AN i " Probe naphthalin
ben, bis es blasenfrei in den Destillationskolben zurick- 9 ml
fliet. AnschlieBend werden in den in Tabelle 1 angegebe-
gﬁ)r; t!(:ig'rlten 0,2 ml Decahydronaphthalin in das MeBrohr Anis?) 10,0 _
ANMERKUNG: Eine Blindwertbestimmung fiir die Basilikum 100 -
Decahydronaphthalin-Zugabe ist nicht erforder- Bohnenkraut 10,0 -
lich. Cardamom?) 10,0 -
AnschlieBend werden Kihlung und Heizhaube einge- Curcuma?) 10,0 -
schaltet. Die Heizhaube ist so einzustellen, daB die Destil- Dillspitzen 10.0 -
lation nach etwa 30 min * 5 min beginnt, und daB bei ’
méBigem Sieden nicht mehr als 2 ml bis 3 ml je min vom Estragon 10,0 -
Rickiaufrohr (R) in den Kolben zurticktropfen. Fenchel?) 10,0 -
Ingwer?) 10,0 —
Yy Begriff siehe DIN 8120 (fortgesetzt)
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