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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie  zawartosci  pierwiastkOw  rozpuszczalnych
w 10%(m/V) kwasie solnym: cynku chromu, kobaltu,
miedzi 1 Zelaza w polfamiksach metodg absorpcyjnej
spektrofotometrii atomowej.

1.2. Zakres stosowania metody. Norme¢ nalezy sto-
sowa¢ w laboratoriach zajmujgcych si¢ kontrolg i oceng
jakoSci pasz.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody polega na wyekstrahowaniu
piecrwiastkOw wymienionych w 1.1 za pomoca kwasu
solnego 10%(m/V) i pomiarze absorbancji za pomoca
spektrofotometru absorpcji atomowej oraz obliczeniu
ich zawartosci przez poréwnanie ich z absorbancjg roz-
tworéw wzorcowych o odpowiednich st¢zeniach.

2.2. Odczynniki, roztwory i materiaty. Podczas anali-
zy, jesli nie zaznaczono inaczej, nalezy stosowac¢ wylgcz-
nie odczynniki cz.d.a. oraz wodg¢ destylowang lub
o rOwnowaznej czystosci.

a) Kwas azotowy, roztwor 30% HNOs.

b) Kwas solny, roztwor 18% HCI.

c) Kwas solny o st¢zeniu ¢ (HCIl) = 10%(m/V).

d) Wzorcowy roztwor cynku formy WZORMAT lub
zastgpczo roztwOr wzorcowy, ktéry jest sporzadzony
przez rozpuszczenie 1,000 £0,001 g metalicznego cynku
(granulki) 99,00%(m/ V) w 40 cm® HCI (1:1) i rozcieh-
czenie wodg do 1000 cm?, aby otrzymaé roztwor o ste-
zeniu 1,0 mg Zn/cm’, z ktdrego przez dalsze rozcien-
czenie wodg, nalezy przygotowac roztwory o steze-
niach: 0,0015, 0,001, 0,0005 mg Zn/cm’.

e) Wzorcowy roztwor chromu firmy WZORMAT
lub zastgpczo roztwodr wzorcowy, ktory jest sporzadzo-
ny przez rozpuszczenie 1,000 £0,001 g metalicznego
chromu (pret lub widrki) 99,99%(m/m) w mozliwie naj-
mniejsze] obj¢tosci kwasu solnego (1:1), ogrzewajac.

Nast¢pnie nalezy ozigbi¢ 1 rozcienczy¢ woda do
1000 cm®, aby otrzymaé¢ roztwdér o  stezeniu
1,0 mg Cr/cm?, z ktorego przez dalsze rozcienczenie

woda nalezy przygotowac roztwory o stg¢zeniach: 0,004,
0,002, 0,001 mg Cr/cm?’.

f) Wzorcowy roztwor kobaltu firmy WZORMAT
lub zastgpczo roztwodr wzorcowy, ktory jest sporzadzo-
ny przez rozpuszczenie 1,000 +0,001 g metalicznego
kobaltu (pret lub widrki) 99,99%(m/m) w mozliwie naj-
mniejszej objgtosci kwasu azotowego (1:1) i rozciencze-
nie wodg do 1000 ¢m?, aby otrzymac roztwér o stgze-
niu 1 mg Co/cm?®, z ktérego przez dalsze rozcienczenie
woda nalezy przygotowa¢é roztwory o stgzeniach: 0,004,
0,002, 0,001 mg Co/cm’.

g) Wzorcowy roztwor manganu firmy WZORMAT
lub zastepczo roztwdr wzorcowy, ktory jest sporzadzo-
ny przez rozpuszczenie 1,000 0,001 g metalicznego
manganu (pret lub wiorki) 99.99%(m/m) w mozliwie
najmniejszej objgtosci kwasu azotowego (1:1) i rozcien-
czenie wodg do 1000 cm?®, aby otrzymaé roztwodr o stg-
zeniu 1,0 mg Mn/cm’, z ktérego przez dalsze rozcien-
czenie woda nalezy przygotowaé roztwory o stgzeniach:
0,003, 0,002, 0,001 mg Mn/cm’.

h) Wzorcowy roztwor miedzi firmy WZORMAT lub
zastgpczo roztwoOr wzorcowy, ktory jest sporzadzony
przez rozpuszczenie 1,000 0,001 g metalicznej miedzi
(pret lub wiorki) 99,99%(m/m) w mozliwie najmniejsze]
objetosci kwasu azotowego (1:1) 1 rozcienczenie woda
do 1000 cm®, aby otrzvmaé roztwoér o st¢zeniu
1,0 mg Cu/cm’, z ktorego przez dalsze rozcienczanie
woda, nalezy przygotowac roztwory o st¢zeniach: 0,001,
0,0005 mg Cu/cm’.

i) Wzorcowy roztwor zelaza firmy WZORMAT lub
zastepczo roztwoOr wzorcowy, ktory jest sporzadzony
przez rozpuszczenie 1,000 0,001 g metalicznego zelaza
(pret lub wiorki) 99,99%(m/ V) w 20 cm? kwasu solnego
(1:1) 1 rozcienczeniu woda do 1000 cm?®, aby otrzymac
roztwOor o stezeniu 1,0 mg Fe/cm?®, z ktorego przez
dalsze rozcienczanie woda nalezy przygotowac roztwo-
ry o stezeniach: 0,004 mg, 0,002 mg/cm’,
0,001 mg Fe/cm?.

2.3. Aparatura

a) Spektrofotometr absorbcji atomowej z palnikiem
powietrze-acetylen.

b) Lampa z katoda wngkowa dla cynku.
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c¢) Lampa z katodg wnegkowa

d) Lamps 7z katodg wnekows

e) Lampa ¢ katodg wngkowa

f) Lampa 2z katoda wnekowa dla miedzi.

¢) Lampa 7 katodg wngkowa dla zelaza.

2.4. Preygotowanie probki hadanego polfamiksu do ba-
dan. Odwazy¢ doktadnie 10,0 30,1 g badanego polfa-
miksu do kolby stozkowej pojemnos$ci 250 cm® i dodaé
100 em? 10%(m/¥V) HCL. Probke nalezy wytrzgsaé
przez 5 min, nast¢pnie przesaczyC przez saczek z bi-
buty WATHMAN 2. Przezroczysty przesacz jest pod-
stawowym roztworem do oznaczan.

Z roztworu podstawowego nalezy przygotowaé roz-
cicniczenia tak, aby sigzenia w roboczych roztworach

wynesity odpowiednto:
a) dla cynku okoto 0,001 mg/Zn/cm?,
b) dla chromu — ckoto 0,001 mg/Cr/cm?,
¢) dla kobaltu — okoto 0,002 mg/Co/cm?,
d) dla manganu — okoto 0,002 mg/Mn/cm?,
e) dla miedzi — okoto 0,001 mg/Cu/cm?,
f) dla zelaza — okoto 0,002 mg/Fe/cm?.

2.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancje
roztworow wzorcoOw 1 proby badanej dla poszczegdl-

nych pierwiastkbw za pomoca spektrofotometru
absorpcji atomowej, stosujac lampg katodowa wneko-
wa, wlasciwg dla danego pierwiastka. Parametry pracy
dla oznaczonego pierwiastka nalezy zastosowa¢ wg in-
strukcji aparatu. Dla roztworow wzorcowych wykresli¢
krzywe wzorcowe.

2.6. Obliczanie wynikow oznaczan. Z krzywej wzorco-
wej] danego pierwiastka nalezy odczyta¢ jego st¢zenie
w badanej prébce.

Zawartos¢ poszczegblnych pierwiastkow (X), w g/kg,
w badanym polfamiksie nalezy obliczy¢é wg wzoru

w ktoérym:
stezenie oznaczanego pierwiastka odczytane
z jego krzywej wzorcowej, mg/cm?,
odwazka badanego polfamiksu, g,
wspoOtczynnik  przeliczeniowy — wynikajacy
z rozcienczen.

2.7. Wynik koncowy. Za wynik koncowy nalezy przy-
ja¢ Srednig arytmetyczng dwoch oznaczen, roéznigcych
si¢ migdzy sobg nie wigcej niz 10% bigdu wzglednego.

KONTIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Centralne Laboratorium
Przemystu Paszowego w Lublinie z siedzibg w Snopkowie.

2. Autor normy — mgr inz. Danuta Parusinska — Kutnowskie
Zaktady Farmaceutyczne POLFA — Kutno.
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