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1 1 Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda

oznaczania zawarto$ci niklu w olejach utwardzonych,

1 2, Zakres stosowania normy. Norme stosuje sie do su-
rowych i rafinowanych olejéw utwardzonych, natomiast nie
stosuje sie do margaryny.

2. METODA OZNACZANIA

2. 1 Zasada metody polega na wyodrebnieniu niklu z
prébki sposobem ekstrakcji na ciepto za pomoce kwasu sol-
nego, przeprowadzeniu w kompleks z dwumetylogl ioksymem

i kolorymetrycznym oznaczaniu jego zawartosci.

2. 2. Aparatura iprzyrzady

a) Spektrofotometr lub kolorymetr umozZl iwiajecy pomiar
przy dtugosci fali okoto 440 nm i wyposazony w kuwety o
drodze optycznej 50 lub 10 mm.

b) £aznia wodna.

c) Stoper.

d) Pipety jednomiarowe pojemnosci 10 i 20 cm3.

e) Pipeta wielomiarowa pojemnos$ci 5 i 10 cm'™ z podziat-
ke co 0, 1 cm3.

f) Pipety wyciagniete z rurki szklanej.

g) Kolby stozkowe pojemnos$ci 300 cm3.

h) Butelki polietylenowe pojemnosci 100 i 500 cm3.
i; Biureta pojemnosci 10 cm3 z podziatke co 0,02 cm3.
j) Seczki ilosciowe o $rednicy 90 mm ($rednio twarde).
k) Cylinder pomiarowy pojemnosci 10 cm3.
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i) Kolby pomiarowe pojemnosci 100 i 1000 cm .
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Lejki o $rednicy 50 mm.
Wszystkie naczynia przed uzyciem nalezy przemy¢ kwa-
sem azotowym stezonym i sprawdzié¢, czy se odporne na

dziatanie ditizonu wg 2.4.

2. 3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny roztwér 37-procentowy cz. d. a.
b) Kwas solny rozcieficzony 1:1 i 1:5.

¢) Amoniak roztwér 25-procentowy cz. d. a.

d) Amoniak roztwér 1:1 z wode redestylowane.
e) Woda bromowa roztwér 2-procentowy cz. d. a.

f) Dwumetylogl ioksym cz. d. a.
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g) 1-procentowy roztwor alkoholowy dwumetylogl ioksymu
przechowywany w ciemnej butelce.

h) Alkohol etylowy 96-procentowy.

i) Eter etylowy.

j) Siarczan niklowy (NiSO"*7 H"O) cz.d. a.

k) Papierki lakmusowe.

) Ditizon.

m) Chloroform.

n) Kwas azotowy cz. d. a.

0) Roztwory wzorcowe niklu I, II, Ill nalezy przechowy-

waé w butelkach polietylenowych.

Roztwér I. Do kolby pomiarowej pojemnos$ci 1000 cmsprze-
nie$é ilosSciowo 4,786 g nawazonego siarczanu niklowego,
rozpus$ci¢ w wodzie redestylowanej, a nastepnie uzupetnié¢
wode redestylowane do kreski. Roztwér zawiera 1 g Ni/l I

Roztwor jest trwaty pot roku.
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Roztwor 1. 10 cm  roztworu | przenie$¢ pipete pomiarowe
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 i uzupetni¢ wode
redestylowane do kreski. Roztwdér zawiera 0,1 g Ni/l L

Roztwér nalezy przygotowaé bezposrednio przed uzyciem.

Roztwor I1l. 10 cm3 roztworu Il przenie$¢ pipete pomiaro-
we do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 i uzupetni¢ wo-
de redestylowane do kreski. Roztwoér zawiera 0,01 g Ni/l I

Roztwér nalezy przygotowaé bezposrednio przed uzyciem.

2. 4. Sprawdzanie szkta. Sprawdzanie odpornosci szkta

na dziatanie ditizonu nalezy przeprowadzi¢ nastepujeco:wy-
myte szkto, przeptukane kilkakrotnie wode destylowane i
dwukrotnie wode redestylowane, nalezy wysuszyé, a na-
stepnie wytrzesa¢ w nim 0,001-procentowy roztwoér ditizo-
nu w chloroformie. Biurety i pipety napetni¢ roztworem di-
tizonu i pozostawi¢ na 1 godz. Zmiana barwy ditizonu jest
dowodem nieodpornosci szkta na dziatanie ditizonu i takiego

W przypadku
wytrawic

szkta nie nalezy uzywa¢ do oznaczania niklu.
minimalnej zmiany barwy roztworu nalezy szkto

kilkakrotnie 0, 03-procentowym roztworem ditizonu w chlo-

Po przemyciu szkta chloroformem ponownie spraw-
ditizonu jak wyzej.

roformie.
dzi¢ 0,001-procentowym roztworem

Szkto nie dajece zadnego zabarwienia mozna stosowaé¢ do

oznaczania niklu.
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2. 5. Przygotowanie szkta i sagczkéw do oznaczania. Czys-
te szkto przed uzyciem przeptukaé kwasem azotowym, wody
destylowany i na koniec wody redestylowany. Nie nalezy
stosowa¢ mieszaniny chromowej. Syczek iloSciowy nalezy
przeptukaé¢ na lejku rozcieniczonym kwasem solnym 1:5, a

nastepnie wody redestylowany.

2. 6. Spos6b mycia pipet po wykonaniu oznaczania. Pipe-
ty nalezy wyptukaé starannie mieszaniny eteru etylowego i
alkoholu etylowego cz. 1:1, a po catkowitym usunieciu ole-

ju wysuszy¢.

2. 7. Przygotowanie krzywej wzorcowe j. Za/ pomocg mi-
do kolb
pomiarowych pojemnogi 100 cm3 w ilosci 0,25; 0,5; 1,0; 2;
3; 4; 61 8cm™*, co odpowiada 2,5; 5; 10; 20; 30; 40; 60 i

80 pg Ni. Po dodaniu 10 cm3 rozcieficzonego amoniaku (1:1)
3

krobiurety odmierzyé wzorcowy roztw6r niklu 1l

doda¢ 5 cm® wody bromowej i doktadnie wymieszac. Roz-

twoér pozostawi¢ w spokoju na 10 min, a nastepnie dodaé

4 cm3 roztworu amoniaku El:ls. Po 5 min doda¢ jeszcze

3 cm3 roztworu amoniaku Cl: 1)- Nastepnie doda¢ 4 cm3
roztworu dwumetylogl ioksymu i uzupetni¢ wody redestylo-
wany do kreski. Fb 15 min odczyta¢ absorbancje. Otrzymane

roztwory umieszczaé kolejno w kuwecie o dtugosci drogi
optycznej 50 mm i odczyta¢ warto$ci absorbancji przy dtugos-
ci fali okoto 440 nm, stosujyc wode redestylowany jako od-
nos$nik. Roéwnolegle wykonaé oznaczanie $lepej préby. Sko-
rygowac otrzymane wyniki o wielko$¢ Slepej préby. Otrzy-
mane w ten sposéb wielko$ci nanie$¢ na wykres.

2. 8. Przygotowanie prébki. Pobieranie i przygotowanie
Sredniej prébki laboratoryjnej wykona¢ wg PN-76/A-86910

i PN-76/A-8691 1
2.9. Wykonanie oznaczania

2.9. 1 Ekstrakcja niklu z oleju (pierwszy etap wykona-
300 cm3

odwazy¢ 100+0, 1 g badanego materiatu, przy czym ttuszcze

nia oznaczania). Do kolby stozkowej pojemnosci

state przed pobraniem muszy byé roztopione przez
nie do temperatury okoto 60°C. Kolbe wraz z prébky umies-

ogrza-

ci¢ na wrzycej tazni wodnej i po podgrzaniu do temperatury
okoto 60°C doda¢ do kolby 10 cm3 kwasu solnego (1:1). Za-
wytrzysac

mkny¢ kolbe korkiem ze szlifem i energicznie

przez co najmniej 1 min, do wytworzenia emulsji. Nastep-

nie umiesci¢ kolbe we wrzycej tazni wodnej na 15 min w ce-

lu catkowitego rozdziatu faz. Odpipetowaé¢ kwasny warstwe

i przesyczy¢ jy przez podwdjny, uprzednio przemyty  sy-

czek (jak w 2.5), zbierajyc przesycz w kolbie pomiarowej
pojemno$ci 100 cm3. Powtérzy¢ jeszcze dwukrotnie ekstrek-
cje za pomocy 10 cm3 kwasu solnego (1:15\,I a nastepnie
10 cm3wody redestylowanej. Ekstrakty zbiera¢ w kolbie
pojemnosci 100 cm3.

W przypadku przewidywanej niskiej zawarto$ci niklu u-
zy¢ do dalszego oznaczania caty ilo$é ekstraktu.

W przypadku przewidywanej wysokiej zawartosci niklu,
po uzupetnieniu kolby wody redestylowany do kreski, do dal-

szego oznaczania pobra¢ 20 cm3.

2.9.2. Wykonanie oznaczania zawarto$ci niklu w eks-

trakcie (drugi etap). Do catosci ekstraktu dodaé¢ okoto
20 cm3 amoniaku (1:1), natomiast do 20 cm3 pobranych do
kolby pojemnosci 100 cm3 doda¢ 10 cm3 roztworu amoniaku
(1), odczeka¢ okoto 30 min do ochtodzenia sie prébki, a
nastepnie doda¢ 5 cm3 wody bromowej i wymieszaé. Pozo-
stawi¢ roztwér na 10 min, po czym doda¢ 4 cm3  roztworu
amoniaku (11), a po okoto 5 min jeszcze 3 cm3 roztworu amonia-
ku(l:l). Nastepnie doda¢ 4 cm3 roztworu dwumetylogl ioksy-
mu i uzupetni¢ wody redestylowany do kreski. Po 15 min
wykonaé¢ pomiar na kolorymetrze w kuwetach dtugosci drogi
optycznej 50 mm i przy dtugosci fali okoto 440 nm. Wykonaé
réwnolegle $lepy prébe i pomniejszy¢ o jej wartosé, war-
to$é odczytany dla roztworu badanego. Slepy prébe wyko-
na¢ z taky samy iloSciy kwasu solnego (1:1), jak w przy-
padku wtasciwych préb. W przypadku zbyt intensywnego za-

opty-
krzywej

barwienia mozna stosowaé¢ kuwety o krotszej drodze
cznej, uwzgledniajyc to przy odczycie warto$ci z
wzorcowej. Odczytaé z wykresu zawarto$¢ niklu odpowia-

dajycy zmierzonej absorbancji.

2. 10. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$¢ niklu
(X) obliczy¢ w mg na 1 kg produktu wg wzoréw:

- w przypadku pobrania 20 cm ekstraktu X =0,05+ W

- w przypadku catosci ekstraktu X=10,01W

w ktérych W - stezenie niklu odczytane z krzywej, yg Ni.
2. 11 Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy przy-
je¢ sredniy arytmetyczny wynikéw dwéch réwnolegtych  o-

znaczan rézniycych sie nie wiecej niz 0 0,09 mg Ni/kg.Wy-

nik nalezy zaokrygli¢ do drugiego miejsca po przecinku
zgodnie z PN-70/A-02120 Metoda Z.
2. 12. Odtwarzalno$é metody. Srednia wynikéw dwéch

réwnolegtych oznaczan wykonanych w réznych 'laboratoriach

nie powinna r6zni¢ sie wiecej niz o 50%.

KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowuiyca norme - Zjednoczenie
mystu Olejarskiego, Warszawa.

2» Normy zwigzane
PN-76/A-86910 Ttuszcze ro$linne jadalne. Pobieranie P*.

bek

Prze-/
fo

PN-76/Av86911 .Ttuszcze ro$l inne jadat ne. Metody badan.
Przygotowanie prébek do analizy
PN-70/N-02120 Zasady zaokryglania i zapisywania liczb
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