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NORMA
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OLEJARSKIEGO

Oznaczanie zawartos$ci

1 WSTaP

1 1 Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda

oznaczania zawartos$ci arsenu w produktach przemystu ole-

jarskiego.
1. 2. Zakres stosowania normy. Norme stosuje sie do
produktéw przemystu olejarskiego.
2. METODA OZNACZANIA
2. 1. Zasada metody polega na wyodrebnieniu arsenu z

probki przez ekstrakcje na ciepto za pomoce kwasu solne-
go, zredukowanie zwiezkéw arsenu do gazowego arsenowo-
doru wodorem in statu nascendi oraz zmierzenie absorban-
cji kompleksu barwnego otrzymanego w wyniku pochtonie-
cia arsenowodoru w pirydynowym roztworze dwuetylodwu-
tiokarbaminianu srebra.

Zasade metody wyraza sig¢ nastepujacym wzorem:

ASH_ + 6 AgDDTK a- 6 Ag + 3 HDDTK + As(DDTK) 4

2. 2. Aparatura i przyrzedy

a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr umozliwiajecy po-
miar przy diugos$ci fali 530 nm, z kuwetami o] grubosci
warstwy pochtaniajecej 1cm.

b) Zestaw do oznaczania arsenu - wedtug rysunku.

Ttuszcze ros$linne jadalne

Metody badanh
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Grupa katalogowa Xil 69

c) Typowy zestaw aparatury do destylacji cieczy wrzg-
cych ponizej 140-r150°C.

d) +_aznia wodna.

e) Kolby z dnem ptaskim pojemnos$ci 300 cm

f) Pipety wyciagnigete z rurki szklanej.

g;\ Biureta pojemnosci 10 cm3 z podziatke co 0,02 cm3

h) Pipety pojemnosci 2, 5, 10 cm z

0, lcr%

podziatke co

i) Lejki o $§rednicy 50 mm.

j) Seczki ilosciowe ($Sredniotwarde).

k) Kolby pomiarowe pojemno$ci 100 i 1 000 cm”.

Uzywane do analizy naczynia po doktadnym umyciu nalezy
przemy¢ kwasem azotowym (1+1) i dwukrotnie wode rede-

stylowane.

2. 3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz. d. a. (1, 18).
b) Kwas solny rozcienczony (1f1), (14-5) i roztwdér 2N.
c) Chlorek cynawy SnCI~ « 2H”O cz. d. a., roztwér 40-
-procentowy w roztworze kwasu solnego (3+1j.

d) Cynk metaliczny do oznaczania arsenu cz. d. a.

e) Jodek potasowy cz. d. a., roztwdér 15-procentowy.

f) Chlorek niklawy cz. d. a., roztwdr 10-procentowy.

g) Wata nasycona octanem otowiawym przygotowana wg
PN-68/C-06500.

h) Dwuetylodwutiokarbaminian srebra (c"h")»*N «CSSAg,
l-procentowy roztwoér pirydynowy.

Otrzymywanie AgDDTK. Rozpusci¢ 9 g AgNO w 100 cm”
wody redestylowanej i 13 g DDTK-Na-3H"O w 100 cmswo»
dy redestylowanej. Dodawa¢ powoli w ciegu 15-20 min do-
brze mieszajec roztwdér AgNO” do roztworu DDTK-Na. Od-
seczy¢ wydzielony osad AgDDTK na lejku BUchnera nr 3
doktadnie przemywajec wode redestylowane. Osad suszy¢
w temperaturze 100°C do statej masy.

i) Azotan srebra cz. d. a.

j) Wodorotlenek sodu cz. d. a., roztwo6r 2N.

k) Roztwory wzorcowe arsenu:
zawartos$¢é

Roztw6r wzorcowy podstawowy - arsenu

1 mg/cms Rozpusci¢ 1,32 g As"O™ w "0 cm3 2N roztworu
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NaOH, zobojetni¢ 2N roztworem kwasu solnego i uzupetnic
wodg redestylowane do objetosci 1dma3.
Roztwo6r wzorcowy posredni - zawartos¢ arsenu

10 "g/cms 10 cm3 roztworu podstawowego przenie$¢ pi-

pete pomiarowe do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3 i

uzupetni¢ wode redestylowane do kreski.
Roztwo6r wzorcowy roboczy - zawarto$¢ arsenu 1|jg/cm

00 cm” roztworu posredniego przenies¢ pipete pomiarowe

do kolby pomiarowej pojemno$ci 1dm3 i uzupetni¢ wode re-

destylowane do kreski.

Roztwory wzorcowe posredni i roboczy nalezy przygo-

towywac¢ bezposrednio przed uzyciem.

2. 4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do kolb stozko-

wych pojemnosDci 50 cm3 odmierzy¢ za pomoce mikrobiuret

0,1, 2, 4, 6, 10 cm3 roztworu roboczego wg 2.3 k), co
3

odpowiada 0, 1, 2, 4, 6, 10 pg As. Doda¢ nastepnie 7,5 cm

stezonego kwasu solnego i uzupetni¢ kolejno wode redesty-

lowane do objetosci 35 cm3 Doda¢ 4 cm3 roztworu jodku

potasowego, 4 krople roztworu chlorku cynowego, 2 krople

roztworu chlorku niklawego. W nasadce zestawu do ozna-

czania arsenu umies$ci¢ watke nasycone octanem otowiawym,

a w cylindrze zestawu 5 cm roztworu AgDDTK. Do kolby

stozkowej wrzuci¢ 3 g cynku i natychmiast zestawi¢ wedtug

rysunku aparat do oznaczania arsenu. Po uptywie 45 min

przerwac¢ reakcje, przenie$¢ roztwér AgDDTK do kuwety i

zmierzy¢ absorbancje przy dtugosci fali okoto 530 nm. Z

otrzymanych wynikéw wykre$li¢ krzywe wzorcowe odkta-

dajec na osi rzednych warto$ci absorbancji, a na osi od-

cietych zawarto$¢ arsenu w mikrogramach. Jako odno$nik

stosowac¢ $lepe odczynnikowg. Dla produktow zawieraja-

cych biatko, w ktérych arsenu nie mozna oznaczy¢ bezpo-

Srednio, nalezy wykreéli¢ oddzielng krzywe wzorcowe z

uwzglednieniem procesu destylacji. W tym przypadku reak-

cje wytwarzania i pochtaniania arsenowodoru w pirydyno-
wym roztworze AgDDTK prowadzi¢ przez 60 min. Krzywe
nalezy wykres$la¢ raz na 3 miesiagce lub przy kazdorazowej

zmianie odczynnikow.

2. 5. Przygotowanie probki. Pobranie i

wykona¢ wg PN-76/A-86910

przygotowanie
$Sredniej préobki laboratoryjnej

i PN-76/A-8691 1

2, 6. Wykonanie oznaczania polega na wydobyciu arsenu

z probki za pomoce ekstrakcji kwasnej i kolorymetrycznym

oznaczeniu jego zawartos$ci.

sie oddzielanie arsenu od substancji przeszkadzajacych w
bezposrednim oznaczaniu na drodze destylacji (wg 2. 6. 2).
ole-

2.6. 1 Ekstrakcja arsenu z produktéw przemystu

jarskiego. Do kolby Erlenmeyera pojemnosci 300 cm3 od-

wazy¢ 50 =0, 1 g badanego materiatu. Kolbe wraz z prébke
umiesci¢ na wrzacej tazni wodnej i po podgrzaniu do tempe-

ratury okoto GOOC doda¢ do kolby 10 cm3 kwasu solnego

(1+1).

gicznie przez co najmniej 1 min do wytworzenia

Zamkna¢ kolbe korkiem ze szlifem i wstrzgsac¢ ener-
emulsji.
Nastepnie kolbe umieéci¢ we wrzacej tazni wodnej na 15min

w celu catkowitego rozdziatu faz. Odpipetowac warstwe

kwasng i przesaczy¢ je przez seczek uprzednio przemyty

kwasem solnym (1+5). Powtdérzy¢ jeszcze dwukrotnie eks-

trakcje za pomoce 5 cm3 kwasu solnego (1+1), a nastepnie

5 cm3 wody redestylowanej. Ekstrakty kazdorazowo prze-

nosi¢ do tej samej kolbki stozkowej lub zlewki. Cato$¢ eks-

traktu uzywac¢ do dalszego oznaczania.

2, 6,2, Oddzielanie arsenu od substancji przeszkadzaja-

cych w tworzeniu arsenowodoru. Ekstrakt kwasny nalezy

3
przenie$¢ do kolby destylacyjnej poptukujac naczynie 5 cm

wody redestylowanej. Destylacje prowadzi¢ w temperaturze

110+1 15°C w ciggu 15 min do odbieralnika zawierajacego

10 cm3 wody redestylowanej i 2 cm3 roztworu chlorku cyna-

wego.

2.6. 3. Wykonanie oznaczania zawarto$ci arsenu w eks-

trakcie lub destylacie. Ekstrakt kwasny uzupeini¢ wode

redestylowane do objetosci 35 cm , a do destylatu dodac

2 ¢cm3 kwasu solnego (I+1). Nastepnie postepowac jak przy

sporzadzaniu krzywej wzorcowej, tj. doda¢ kolejno roz-

twoér jodku potasowego, chlorek cynawy itd. Zawartos$¢ ar-

senu w mikrogramach w prébce badanej odczyta¢ z odpo-

wiedniej krzywej wzorcowej.

2.7. Obliczanie wyniku. Zawarto$¢ arsenu (X) w mili-

gramach na 1 kg badanego produktu obliczy¢ wedtug wzoru

w ktérym:
a - zawarto$¢ arsenu odczytana z krzywej, yug,
g - odwazka produktu badanego, g.
2.8,
czania nalezy przyje¢ $rednig arytmetyczng dwoéch wyni-

kéw, miedzy ktérymi réznica nie przekracza 10% wyniku
mniejszego.

2, 9. Odtwarzalno$¢ metody - 60%. Odtwarzalno$¢ - $red-

W przypadku ciemnego zabarwienia ekstraktu kwasnego ni btad metody otrzymany na podstawie badan miedzylabora-
(margaryna o zawarto$ci 82% ttuszczu) dodatkowo stosuje toryjnych.
KONI EC hi’OSA
INFORMACJE DODATKOWE

1_Instytucja opracowujaca norme Instytut Przemystu

Miesnego i Ttuszczowego, Warszawa.
2. Normy zwigzane
PN-76/A-869 10 Tiuszcze roélinne jadalne. Pobieranie pro-

bek i przygotowywanie préobki laboratoryjnej

PN-76/A-869 11 Ttuszcze ros$linne jadalne. Metody badan.

Przygotowywanie prébek do analizy
PN-68/C-06500 Przygotowanie odczynnikéw, roztworéw
pomocniczych oraz roztworéw do koloryme-trii i nefe-

lometrii

Wynik koficowy oznaczania. Za wynik koAcowy ozna-



