Metodyki oznaczania parametrow fizykochemicznych
wosku pszczelego

Wyznaczanie temperatury topnienia wosku pszczelego

1. Cel procedury

Celem procedury jest okreslenie postgpowania, w wyniku ktérego zostanie wyznaczona
temperatura topnienia woskowatego ciala statlego jakim jest wosk pszczeli (temperatura
poslizgu, Slip Melting Point). Oznaczanie poslizgowej temperatury topnienia polega na
wprowadzeniu probki do wewnetrznej kapilary, zanurzenie jej w kapilarze zewngtrznej
wypetnionej wodg i1 stopniowym podgrzewaniu probki do momentu, kiedy probka zaczyna
topi¢ si¢. Punkt poslizgu to temperatura, w ktorej kolumna ciata statego (wosku) zaczyna si¢
podnosi¢ w kapilarze wewnetrznej w wyniku stopienia si¢ zewnetrznej powierzchni ciata
statego

2. Wykonanie oznaczenia

Aparat uruchomi¢ wg instrukcji obstugi aparatu do pomiaru temperatury topnienia MP55
(Mettler Toledo). Wykona¢ sprawdzenie poprawnosci dziatania aparatu poprzez sprawdzenie
wskazania temperatury topnienia dla certyfikowanego materialu wzorcowego. Uruchomié
program do pomiaru temperatury poslizgu (Slep Melting Point). Wykonaé sprawdzenie
oznaczenie temperatury poslizgu dla badanych probek.

W celu wykonania oznaczenia temperatury topnienia wosku nalezy kapilare wewnetrzna
napetni¢ probka wosku. Kapilare zewnetrzng napetni¢ woda (1,0 ml) za pomocg strzykawki
z iglg tak, by poziom wody byt powyzej wysokosci/poziomu probki. Kapilare wewnetrzng
wypehiong probka wosku wtozy¢ do kapilary zewngtrznej wypetnionej woda tak, by nie byto
pecherzy powietrza. Kapilarg zewnetrzng umiesci¢ w aparacie do pomiaru temperatury
topnienia 1 wykona¢ oznaczenie zgodnie z instrukcjg obstugi aparatu.

Kazdy rodzaj probki zmierzy¢ co najmniej dwukrotnie.

Jako wynik poda¢ $rednig z co najmniej dwoch wynikow, ktore nie beda si¢ réznily wigcej
niz 0,4°C.



Oznaczanie zawarto$ci alkanow w wosku pszczelim metoda GC-FID

1. Cel procedury

Celem procedury jest okreslenie sposobu identyfikacji alkanow (weglowodoréw nasyconych)
prostotancuchowych w wosku pszczelim, ilosciowego ich oznaczenia oraz wykrywanie
zafalszowan wosku pszczelego weglowodorami obcego pochodzenia (np. parafing)
z zastosowaniem techniki chromatografii gazowej z detekcja ptomieniowo - jonizacyjng (GC-
FID). Poszczeg6lne alkany identyfikowane sa na podstawie czasow retencji porownanych
Z czasami uzyskanymi dla wzorcow. Ilosciowe ich oznaczenie wykonywane jest metoda
standardu wewnetrznego przy uzyciu skwalanu (CsoHe2) jako standardu wewngtrznego oraz
mieszaniny wzorcowej alkanow (od CgHig do CaoHs2).

2. Wykonanie oznaczenia
2.1. Przygotowanie roztworu wzorca wewngetrznego

Nalezy przygotowaé roztwor podstawowego wzorca wewnetrznego o stezeniu 400 mg/l,
z ktorego zostanie przygotowany roztwor roboczy skwalanu o stezeniu 20 mg/l poprzez
dwudziestokrotne rozcienczenie roztworu podstawowego.

2.2. Przygotowanie roztworu wzorcowego alkanow (Cg-Cao) ze standardem wewnetrznym
(CsoHs2)
Jako roztwor wzorcowy nalezy przygotowac roztwor wzorcowy alkanow o st¢zeniu 10 mg/1 ze
standardem wewngtrznym o st¢zeniu 10 mg/I.

2.3. Przygotowanie probki wosku do oznaczen.
Odwazy¢ 0,050 g wosku z doktadnoscia + 0,001 g do kolby Erlenmeyera, doda¢ 7,5 ml heptanu.

Wiytrzasa¢ w temperaturze 50°C przez okoto 12 min do rozpuszczenia wosku. Doda¢ 2,5 ml
roztworu podstawowego skwalanu.

Wyizolowa¢ alkany z wosku technikg ekstrakcji do fazy statej (SPE) z zastosowaniem
kolumienek wypetnionych obojetnym tlenkiem glinu. Przeprowadzi¢ aktywacje sorbentu
heksanem, pozostawiajac cienkg warstwe heksanu na sorbencie. Zadozowac na kolumienke
1 ml roztworu wosku. Sorbent przemy¢ 3 ml heksanu w celu wymycia weglowodorow
z przestrzeni migdzyziarnowych sorbentu. Eluat zbiera¢ do kolbki o pojemnosci 10 ml,
a nastepnie kolbke uzupetni¢ do kreski heptanem. Przenies$¢ roztwoér do fiolki do autosamplera
filtrujac przez filtr strzykawkowy PTFE (pory 0,20pum i $rednicy 13 mm).

Rozdzial chromatograficzny i oznaczanie alkanow wykona¢ w nastepujacych warunkach
chromatograficznych:

Przeptyw gazu nos$nego (helu) — 2,20 ml/min

Program temperaturowy na kolumnie: temperatura poczatkowa - 80°C (1min), nastepnie
gradient temperaturowy 15°C/min do osiggni¢cia 340°C (15min)

Temperatura dozownika - 320°C

Dozowanie roztworu probki — tryb splitless (bez dzielenia strumienia), pod ci$nieniem 300 kPa
(High Preasure Injection Mode)

Ilo$¢ nanoszonego na kolumne roztworu badanej probki - 1pl.

Kazdy rodzaj probki zmierzy¢ co najmniej dwukrotnie.

Za wynik koncowy badania nalezy przyjac $rednig z wynikow rownoleglych pomiaréw nie
roznigcych si¢ wigeej niz 5% wyniku nizszego.

Wynik koncowy dla sumy zawarto$ci alkanéw poda¢ w g/100 g wosku z doktadnoscia do
jednego miejsca po przecinku.



Oznaczanie liczby kwasowej w wosku pszczelim
1. Cel procedury

Celem procedury jest okreslenie postepowania, w wyniku ktérego zostanie oznaczona liczba
kwasowa wosku pszczelego. Oznaczanie liczby kwasowej okresla zawarto$¢ wolnych kwasow
thuszczowych w 1 g wosku, wyrazong liczbg mg wodorotlenku potasu, zuzytego do ich
zobojetnienia. Metoda ta ma na celu okreslenie ilosci wolnych kwasow thuszczowych obecnych
w wosku pszczelim, chociaz obecnos¢ innych zaktocajacych substancji kwasowych moze
wplywaé na t¢ zaleznos$¢. Liczba kwasowa jest miarg stopnia hydrolizy wosku, czyli jego
swiezosci. Jej warto$¢ zmienia si¢ np. podczas jelczenia wosku. Warto$¢ kwasowa spada wraz
z dodatkiem parafiny, stearyny.

2. Wykonanie oznaczenia

W celu oznaczenia liczby kwasowej probki wosku nalezy odwazy¢ od 2 do 3 g wosku
z doktadnoscig do £0,001 g do kolby okraglej ptaskodennej. Doda¢ 50 ml alkoholu etylowego.
Kolbe z probka ogrzewaé pod chtodnicag zwrotng do rozpuszczenia wosku. Przygotowany
roztwor nalezy miareczkowaé potencjometrycznie na goragco 0,1 mol/l alkoholowym
roztworem wodorotlenku potasu.

Wykona¢ dwa oznaczenia i obliczy¢ $rednig (roznica nie powinna przekracza¢ 0,5 ml).
Za wynik koncowy badania nalezy przyja¢ srednig z wynikdéw réwnolegtych pomiarow.

Wynik koncowy dla oznaczenia liczby kwasowej poda¢ w mg KOH/g wosku z doktadnoscia
do jednego miejsca po przecinku



Oznaczanie liczby zmydlenia w wosku pszczelim

1. Cel procedury

Celem procedury jest okreslenie postgpowania, w wyniku ktorego zostanie oznaczona liczba
zmydlenia wosku pszczelego. Znajomo$¢ liczby zmydlenia pozwala wyznaczy¢ Srednig mase
czasteczkowg kwasow ttuszczowych wehodzacych w sktad danego wosku oraz §rednig dlugos¢
tancuchow tych kwasow. Liczba zmydlenia jest wyrazana jako ilo$¢ mg wodorotlenku potasu
potrzebna do zobojetnienia wolnych kwasow i zmydlenia estréw zawartych w 1g wosku.
Liczba zmydlenia jest suma liczby kwasowej i estrowe;.

2. Wykonanie oznaczenia

W celu oznaczenia liczby zmydlenia probki wosku nalezy odwazyé okoto 4 g wosku
Z doktadnoscig 0,001 g do okraglej kolby ptaskodennej. Doda¢ 50 ml 0,5 mol/l alkoholowego
roztworu wodorotlenku potasu. Kolbe z probka ogrzewa¢ pod chlodnica zwrotng do
rozpuszczenia wosku. Ogrzewa¢ przez godzing w temp. 60°C. Tak przygotowany roztwor
nalezy miareczkowac potencjometrycznie na gorgco 0,5 mol/l kwasem solnym.

Oznaczenie wykona¢ rownolegle dla proby Slepe;.

Wykona¢ dwa oznaczenia i obliczy¢ $rednig (roznica nie powinna przekracza¢ 3,0 mg/g).

Za wynik koncowy badania nalezy przyja¢ srednig z wynikdéw réwnolegtych pomiarow.

Wynik konicowy dla oznaczenia liczby zmydlenia poda¢ w mg KOH/g wosku z doktadnoscia
do jednego miejsca po przecinku.


https://pl.wikipedia.org/wiki/Wodorotlenek_potasu
https://pl.wikipedia.org/wiki/Zmydlanie
https://pl.wikipedia.org/wiki/Liczba_kwasowa
https://pl.wikipedia.org/wiki/Liczba_estrowa

Oznaczanie liczby jodowej w wosku pszczelim

1. Cel procedury

Celem procedury jest okreslenie postepowania, w wyniku ktorego zostanie oznaczona liczba
jodowa wosku pszczelego. Liczba jodowa to liczba wskazujaca, ile gramoéw jodu moze si¢
przytaczy¢ do wigzan podwdjnych nienasyconych kwasow ttuszczowych zawartych w 100 g
wosku. Oznaczenie liczby jodowej dla wosku pozwala okresli¢ i porownac stopien ich
nienasycenia.

2. Wykonanie oznaczenia

W celu oznaczenia liczby jodowej probki wosku nalezy odwazy¢ 0,8 g wosku z doktadnoscia
do +0,001 g do okraglej kolby ptaskodennej. Doda¢ 10 ml chloroformu, 25 ml odczynnika
Hanusa. Zamkna¢ kolbe, wymieszaé, pozostawi¢ przez 0,5 h w ciemnym miejscu od czasu do
czasu potrzasajac. Po tym czasie doda¢ do kolby 10 ml roztworu jodku potasu i 100 ml §wiezo
przegotowanej i schtodzonej wody destylowanej, po czym zmiareczkowac jej zawartos¢
roztworem tiosiarczanu sodu.

Oznaczenie wykona¢ rownolegle dla proby slepe;.

Wykona¢ dwa oznaczenia i obliczy¢ $rednig (r6znica nie powinna przekracza¢ 1 gJ2/100 g
wosku).
Za wynik koncowy badania nalezy przyjac srednig z wynikdéw rownolegtych pomiarow.

Wynik koncowy dla oznaczenia liczby jodowej poda¢ w g J2/100 g wosku z doktadnoscig do
jednego miejsca po przecinku.



