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1. W S T ą P

1. 1. P r z e d m i o t  n o rm y .  P r z e d m i o t e m  n o rm y  j e s t  m e to d a  

o z n a c z a n i a  z a w a r t o ś c i  a r s e n u  w p r o d u k t a c h  p r z e m y s łu  o l e ­

j a r s k i e g o .

1. 2. Z a k r e s  s t o s o w a n i a  n o rm y .  N o rm ę  s t o s u j e  s i ę  do 

p ro d u k tó w  p r z e m y s ł u  o l e j a r s k i e g o .

2. M ETO D A  O Z N A C Z A N IA

2. 1. Z a s a d a  m e tody  p o le g a  na  w y o d r ę b n i e n i u  a r s e n u  z 

p ró b k i  p r z e z  e k s t r a k c j ę  na  c i e p ł o  z a  pom o c ę  k w a s u  s o l n e ­

go ,  z r e d u k o w a n i e  z w ię z k ó w  a r s e n u  do g a z o w e g o  a r s e n o w o ­

d o r u  w o d o re m  in s t a t u  n a s c e n d i  o r a z  z m i e r z e n i e  a b s o r b a n -  

c j i  k o m p le k s u  b a r w n e g o  o t r z y m a n e g o  w w yn iku  p o c h ł o n i ę ­

c i a  a r s e n o w o d o r u  w p i ry d y n o w y m  r o z t w o r z e  d w u e ty lo d w u -  

t i o k a r b a m i n i a n u  s r e b r a .

Z a s a d ę  m e to d y  w y r a ż a  s i ę  n a s t ę p u j ą c y m  w z o re m :

A s H  + 6 A g D D T K  -----a- 6 A g  + 3 H D D TK  + A s ( D D T K )
3 3

2. 2. A p a r a t u r a  i p r z y r z ę d y

a )  S p e k t r o f o t o m e t r  lub f o t o k o l o r y m e t r  umożl iw ia j ę c y  p o ­

m i a r  p r z y  d łu g o ś c i  fa l i  530 nm, z  k u w e tam i  o g r u b o ś c i  

w a r s t w y  p o c h ł a n i a j ę c e j  1 cm.

b )  Z e s t a w  do o z n a c z a n i a  a r s e n u  -  w e d łu g  r y s u n k u .

c )  Typ o w y  z e s t a w  a p a r a t u r y  do d e s t y l a c j i  c i e c z y  w r z ą ­

c y c h  p o n iż e j  140-r150°C.

d) ł _ a ź n ia  w odna .

e )  K olby z dnem p ła s k i m  p o je m n o ś c i  300 cm .

f)  P i p e t y  w y c i ą g n i ę t e  z r u r k i  s z k l a n e j .
\ _  3 3

g ;  B i u r e t a  p o je m n o ś c i  10 cm z p o d z i a łk ę  co  0 , 0 2  cm .

h)  P i p e t y  p o je m n o ś c i  2, 5, 10 cm z p o d z i a łk ę  co
3

0, 1 cm .

i) L e j k i  o ś r e d n i c y  50 mm.

j) S ę c z k i  i l o ś c io w e  ( ś r e d n i o t w a r d e ) .

k) K olby  p o m ia r o w e  p o je m n o ś c i  100 i 1 000 cm^.

U ż y w a n e  do a n a l i z y  n a c z y n i a  po  d o k ładnym  u m y c iu  n a l e ż y

p r z e m y ć  k w a se m  a zo to w y m  (1 + 1) i d w u k r o t n i e  w o d ę  r e d e -  

s ty lo w a n ę .

2. 3. O d c z y n n ik i  i r o z t w o r y

a)  K w a s  s o ln y  c z .  d. a .  ( 1, 18).

b)  K w as  s o ln y  r o z c i e ń c z o n y  ( 1 -f-1) , (14-5) i r o z tw ó r  2N.

c )  C h l o r e k  c y n a w y  S n C I ^  • 2H^O c z .  d. a . ,  r o z t w ó r  4 0 -  

- p r o c e n t o w y  w r o z t w o r z e  k w a s u  s o l n e g o  ( 3 + l j .

d) C y n k  m e ta l i c z n y  do o z n a c z a n i a  a r s e n u  c z .  d. a.

e )  J o d e k  p o t a s o w y  c z .  d. a .  , r o z t w ó r  15 - p r o c e n t o w y .

f) C h l o r e k  n ik la w y  c z .  d. a .  , r o z t w ó r  10 - p r o c e n t o w y .

g) W a ta  n a s y c o n a  o c ta n e m  o łow iaw ym  p r z y g o t o w a n a  wg 

P N - 6 8 / C -0 6 5 0 0 .

h)  D w u e t y lo d w u t io k a r b a m in ia n  s r e b r a  (c^h^)^*N  • C S S A g ,

1- p r o c e n t o w y  r o z t w ó r  p i ry d y n o w y .

O t r z y m y w a n i e  A gD D T K .  R o z p u ś c i ć  9 g AgNO w 100 cm^
3

w ody r e d e s t y l o w a n e j  i 13 g D D T K - N a - 3 H ^ O  w 100 cm w o ­

dy r e d e s t y l o w a n e j .  D o d a w a ć  pow oli  w c i ę g u  1 5 -2 0  min d o ­

b r z e  m i e s z a j ę c  r o z t w ó r  A gN O ^ do r o z t w o r u  D D T K -N a .  O d -  

s ę c z y ć  w y d z ie l o n y  o s a d  A g D D T K  na  l e jk u  B U c h n e ra  n r  3 

d o k ła d n ie  p r z e m y w a j ę c  w odę  r e d e s t y l o w a n ę .  O s a d  s u s z y ć  

w t e m p e r a t u r z e  100°C do s t a ł e j  m a sy .

i) A z o ta n  s r e b r a  c z .  d. a.

j )  W o d o r o t l e n e k  s o d u  c z .  d. a . ,  r o z t w ó r  2N.

k) R o z t w o r y  w z o r c o w e  a r s e n u :

R o z t w ó r  w z o r c o w y  p o d s ta w o w y  -  z a w a r t o ś ć  a r s e n u
3 3

1 m g /c m  . R o z p u ś c i ć  1 ,3 2  g A s ^ O ^  w ^0 cm 2N r o z t w o r u
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N aO H , z o b o j ę t n i ć  2N roz tw orem  k w a s u  s o l n e g o  i u z u p e ł n i ć

w odą  r e d e s t y l o w a n ę  do o b j ę t o ś c i  1 dm 1 2 3 .

R o z t w ó r  w z o r c o w y  p o ś r e d ni -  z a w a r t o ś ć  a r s e n u  
3 3

10 ^ g / c m  . 10 cm r o z t w o r u  p o d s t a w o w e g o  p r z e n i e ś ć  p i ­

p e t ę  p o m ia r o w ę  do ko lby  p o m ia r o w e j  p o je m n o ś c i  1 dm 3 i 

u z u p e ł n i ć  w odę  r e d e s t y l o w a n ę  do k r e s k i .

3
R o z t w ó r  w z o r c o w y  r o b o c z y  -  z a w a r t o ś ć  a r s e n u  1 | jg /cm . 

3
00 cm r o z t w o r u  p o ś r e d n i e g o  p r z e n i e ś ć  p i p e t ę  p o m ia ro w ę  

do  ko lby  p o m ia r o w e j  p o j e m n o ś c i  1 dm 3 i u z u p e ł n i ć  w odę  r e ­

d e s t y l o w a n ę  do k r e s k i .

R o z t w o r y  w z o r c o w e  p o ś r e d n i  i r o b o c z y  n a l e ż y  p r z y g o ­

to w y w a ć  b e z p o ś r e d n i o  p r z e d  u ż y c iem .

2. 4. P r z y g o t o w a n i e  k r z y w e j  w z o r c o w e j .  Do ko lb  s t o ż k o -  
✓ 3

w y c h  p o je m n o ś c i  50 cm o d m i e r z y ć  z a  pom o c ę  m i k r o b i u r e t  

0 , 1 ,  2, 4,  6, 10 c m 3 r o z t w o r u  r o b o c z e g o  w g 2 . 3  k ) , co
3

o d p o w ia d a  0, 1, 2, 4, 6, 10 pg A s .  D o d a ć  n a s t ę p n i e  7 ,5  cm

s t ę ż o n e g o  k w a s u  s o l n e g o  i u z u p e ł n i ć  k o l e jn o  w o d ę  r e d e s t y -  
3 _ 3

lo w a n ę  do o b j ę t o ś c i  35  cm . D o d a ć  4 cm r o z t w o r u  jodku  

p o ta s o w e g o ,  4 k r o p l e  r o z t w o r u  c h l o r k u  c y n o w e g o ,  2 k r o p l e  

r o z t w o r u  c h l o r k u  n ik la w e g o .  W n a s a d c e  z e s t a w u  do o z n a ­

c z a n i a  a r s e n u  u m i e ś c i ć  w a tk ę  n a s y c o n ę  o c ta n e m  o ło w iaw y m ,
3

a w c y l i n d r z e  z e s t a w u  5 cm r o z t w o r u  A gD D TK .  Do ko lby  

s t o ż k o w e j  w r z u c i ć  3 g c y n k u  i n a t y c h m i a s t  z e s t a w i ć  w e d łu g  

r y s u n k u  a p a r a t  do o z n a c z a n i a  a r s e n u .  P o  u p ły w ie  45  min 

p r z e r w a ć  r e a k c j ę ,  p r z e n i e ś ć  r o z t w ó r  A g D D TK  do ku w e ty  i 

z m i e r z y ć  a b s o r b a n c j ę  p r z y  d łu g o ś c i  f a l i  o k o ło  530  nm. Z 

o t r z y m a n y c h  w yn ik ó w  w y k r e ś l i ć  k r z y w ę  w z o r c o w ę  o d k ł a -  

d a j ę c  na o s i  r z ę d n y c h  w a r t o ś c i  a b s o r b a n c j i ,  a na  o s i  o d ­

c i ę t y c h  z a w a r t o ś ć  a r s e n u  w m ik r o g r a m a c h .  J a k o  o d n o ś n ik  

s t o s o w a ć  ś l e p ę  o d c z y n n i k o w ą .  Dla p ro d u k tó w  z a w i e r a j ą ­

c y c h  b i a łk o ,  w k t ó r y c h  a r s e n u  n ie  m o ż n a  o z n a c z y ć  b e z p o ­

ś r e d n i o ,  n a l e ż y  w y k r e ś l i ć  o d d z i e l n ą  k r z y w ę  w z o r c o w ę  z 

u w z g lę d n i e n i e m  p r o c e s u  d e s t y l a c j i .  W tym p r z y p a d k u  r e a k ­

c j ę  w y t w a r z a n i a  i p o c h ł a n i a n i a  a r s e n o w o d o r u  w p i r y d y n o ­

wym r o z t w o r z e  A g D D T K  p r o w a d z i ć  p r z e z  60 min.  K rz y w ę  

n a l e ż y  w y k r e ś l a ć  r a z  na  3 m i e s i ą c e  lub  p r z y  k a ż d o r a z o w e j  

z m ia n ie  o d c z y n n ik ó w .

2. 5. P r z y g o t o w a n i e  p r ó b k i .  P o b r a n i e  i p r z y g o t o w a n i e  

ś r e d n i e j  p r ó b k i  l a b o r a t o r y j n e j  w y k o n a ć  wg P N - 7 6 / A - 8 6 9 10 

i P N - 7 6 / A - 8 6 9 1  1.
2, 6. W y k o n a n ie  o z n a c z a n i a  p o l e g a  na  w y d o b y c iu  a r s e n u  

z p r ó b k i  za  p o m o c ę  e k s t r a k c j i  k w a ś n e j  i k o lo r y m e t r y c z n y m  

o z n a c z e n i u  j e g o  z a w a r t o ś c i .

W p r z y p a d k u  c i e m n e g o  z a b a r w i e n i a  e k s t r a k t u  k w a ś n e g o  

( m a r g a r y n a  o z a w a r t o ś c i  82% t ł u s z c z u )  d o d a tk o w o  s t o s u j e

s i ę  o d d z i e l a n i e  a r s e n u  od  s u b s t a n c j i  p r z e s z k a d z a j ą c y c h  w 

b e z p o ś r e d n i m  o z n a c z a n i u  na  d r o d z e  d e s t y l a c j i  (w g  2. 6. 2 ) .

2 . 6 .  1. E k s t r a k c j a  a r s e n u  z p r o d u k tó w  p r z e m y s ł u  o l e ­

j a r s k i e g o .  Do ko lby  E r l e n m e y e r a  p o je m n o ś c i  300 c m 3 o d ­

w a ż y ć  50 ± 0 ,  1 g b a d a n e g o  m a t e r i a ł u .  K olbę  w r a z  z p ró b k ę

u m i e ś c i ć  na  w r z ą c e j  ła ź n i  w odne j  i po p o d g rz a n iu  do t e m p e -  
o 3

r a t u r y  o k o ło  60 C  d o d a ć  do ko lby  10 cm k w a s u  s o ln e g o  

( l  + l ) .  Z a m k n ą ć  k o lb ę  k o rk i e m  z e  s z l i f e m  i w s t r z ą s a ć  e n e r ­

g i c z n i e  p r z e z  c o  n a jm n ie j  1 min do w y t w o r z e n i a  e m u ls j i .  

N a s t ę p n i e  k o lb ę  u m i e ś c i ć  w e  w r z ą c e j  ła ź n i  w od n e j  na  15m in  

w c e l u  c a ł k o w i t e g o  r o z d z i a ł u  f a z .  O d p ip e to w a ć  w a r s t w ę  

k w a ś n ą  i p r z e s ą c z y ć  j ę  p r z e z  s ę c z e k  u p r z e d n i o  p r z e m y ty  

k w a s e m  so lnym  (1 + 5 ) .  P o w t ó r z y ć  j e s z c z e  d w u k r o tn i e  e k s ­

t r a k c j ę  z a  pom ocę  5 c m 3 k w a s u  s o ln e g o  (1 + 1) ,  a n a s t ę p n i e  

5 c m 3 w ody  r e d e s t y l o w a n e j .  E k s t r a k t y  k a ż d o r a z o w o  p r z e ­

n o s i ć  do te j  s a m e j  ko lbk i  s t o ż k o w e j  lub z le w k i .  C a ł o ś ć  e k s ­

t r a k t u  u ż y w a ć  do d a l s z e g o  o z n a c z a n i a .

2, 6, 2, O d d z i e l a n i e  a r s e n u  od  s u b s t a n c j i  p r z e s z k a d z a j ą ­

c y c h  w tw o r z e n i u  a r s e n o w o d o r u .  E k s t r a k t  k w a ś n y  n a le ż y
3

p r z e n i e ś ć  do ko lby  d e s t y l a c y j n e j  p o p łu k u ją c  n a c z y n i e  5 cm 

wody r e d e s t y l o w a n e j .  D e s t y l a c j ę  p r o w a d z i ć  w t e m p e ra tu rz e  

110+1 1 5°C  w c i ą g u  15 min do o d b i e r a l n i k a  z a w i e r a j ą c e g o  

10 c m 3 w ody  r e d e s t y l o w a n e j  i 2 cm 3 r o z tw o ru  c h l o r k u  c y n a -  

w ego .

2 . 6 .  3. W y k o n an ie  o z n a c z a n i a  z a w a r t o ś c i  a r s e n u  w e k s ­

t r a k c i e  lub d e s t y l a c i e .  E k s t r a k t  k w a śn y  u z u p e ł n i ć  w odę  

r e d e s t y l o w a n ę  do o b j ę t o ś c i  35 cm , a  do d e s t y l a t u  d o d a ć  

2 c m 3 k w a s u  s o l n e g o  ( l + l ) .  N a s t ę p n i e  p o s t ę p o w a ć  j a k  przy 

s p o r z ą d z a n i u  k r z y w e j  w z o r c o w e j ,  t j . d o d a ć  k o le jn o  r o z ­

tw ó r  jo d k u  p o t a s o w e g o ,  c h l o r e k  c y n aw y  itd. Z a w a r t o ś ć  a r ­

s e n u  w m i k r o g r a m a c h  w p r ó b c e  b a d a n e j  o d c z y t a ć  z o d p o ­

w ie d n ie j  k r z y w e j  w z o r c o w e j .

2 . 7 .  O b l i c z a n i e  w yniku .  Z a w a r t o ś ć  a r s e n u  (X )  w m i l i ­

g r a m a c h  na  1 kg b a d a n e g o  p ro d u k tu  o b l i c z y ć  w e d łu g  w z o r u

w k tó ry m :

a -  z a w a r t o ś ć  a r s e n u  o d c z y t a n a  z k r z y w e j ,  yug,

g -  o d w a ż k a  p r o d u k t u  b a d a n e g o ,  g.

2 . 8 ,  W ynik  k o ń cow y  o z n a c z a n i a .  Z a  w yn ik  końcow y  o z n a ­

c z a n i a  n a l e ż y  p r z y j ę ć  ś r e d n i ą  a r y t m e t y c z n ą  d w ó c h  w y n i ­

ków,  m ię d z y  k tó ry m i  r ó ż n i c a  n ie  p r z e k r a c z a  10% wyniku  

m n ie j s z e g o .
2, 9. O d t w a r z a l n o ś ć  m e tody  -  60% .  O d tw a r z a ln o ś ć  -  ś r e d ­

ni b ł ą d  m etody  o t r z y m a n y  na  p o d s t a w i e  b a d a ń  m i ę d z y l a b o r a -  

t o r y j n y c h .

hi,0SAK O N I  E C

IN FO R M A C JE  D O D A T K O W E 

In s ty tu t  P r z e m y s ł u1. _In s t y t u c j a  o p r a c o w u j ą c a  n o rm ę

M ię s n e g o  i T ł u s z c z o w e g o ,  W a r s z a w a .

2. N o rm y  z w ią z a n e

P N - 7 6 / A - 8 6 9  10 T ł u s z c z e  r o ś l i n n e  j a d a l n e .  P o b i e r a n i e  pró­

b e k  i p r z y g o to w y w a n ie  p ró b k i  l a b o r a t o r y j n e j

P N - 7 6 / A - 8 6 9  1 1 T ł u s z c z e  r o ś l i n n e  j a d a l n e .  Metody b a d a ń .

P r z y g o t o w y w a n i e  p ró b e k  do  a n a l i z y  

P N - 6 8 / C - 0 6 5 0 0  P r z y g o t o w a n i e  o d c z y n n ik ó w ,  r o z t w o r ó w  

p o m o c n ic z y c h  o r a z  r o z t w o r ó w  do ko lo rym e- tr i i  i n e f e -  

lo m e t r i i


