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PASZE Oznaczanie cynku, chromu, 
kobaltu, manganu, miedzi 

I żelaza w 

1. WSTĘP 

l.1. Przedmiot normy. Przedm iote m normy jest ozna­
czan Ie zawa rtosc l pierwiastków rozpuszcza ln yc h 
w 1O%(m/V) kwasie sol nym : cynku chromu, kobaltu, 
mied zi i żelaza w polfami ksac h me todą absorpcyj nej 
spe kt ro foto metrii atomowej . 

1.2. Zakres stosowania metody. Normę na leży sto­
sować w laborato ri ach zajmujących się kontrolą i oceną 
jakości pasz. 

2. METODA BADANIA 

2.1. Zasada metody polega na wye kstrahowaniu 
pie rwiastków wy mieni o nyc h w 1. 1 za pomocą kwasu 
so lnego 1O%(m/V) i pomiarze absorbancji za pomocą 
spek trofo to metru a bso rpcji a tomowej oraz obliczeni u 
ich zawartości przez porównanie ich z absorbancją roz­
tworów wzorcowych o od powiednich stężeniach. 

2.2. Odczynniki, roztwory i materiały . Podczas anali ­
zy, j eś li nie zaznaczono inaczej , n a leży stosować wyłącz­

nie odczynniki cZ.d.a . oraz wodę destylowaną lub 
o równoważnej czystości . 

a) Kwas azotowy , roztwór 30% H N03. 
b) Kwa s so lny, roztwór 18% HCI. 
c) Kwas so lny o s tężeni u c( H C I) = 1O%(m/V). 
d) Wzorcowy roztwór cynku formy WZORMA T lub 

zas tępczo roztwór wzo rcowy, który jest sporządzony 

przez rozp uszcze nie 1,000 +0,00 l g meta licznego cynku 
(granu lki ) 99 ,00%(m/ V) w 40 cm3 HCI (1:1) i rozcień­
czenie wodą d o 1000 cm3

, aby o trzymać roztwór o stę­
żeniu 1,0 mg Zn/c m3

, z którego przez dal sze rozcień­
czen ie wodą, na l eży przygotować roztwory o s tę że ­

nia ch: 0,0015, 0,001 , 0,0005 mg Zn/c m3. 
e) Wzorcowy roztwór chro mu firmy WZORMA T 

lub zas tępczo roztwór wzorcowy, który jest s porządzo­
ny przez rozpuszcze ni e 1,000 ±O,OO I g meta licznego 
chromu (pręt lub wiórki) 99 ,99%(m/ m) w możliwi e naj­
mniejszej o bj ętośc i kwasu solnego ( I : l ), ogrzewając. 

Następni e należy oziębić i rozcieńczyć wodą d o 
1000 cm3 , aby otrzymać roztwór o stężeniu 
1,0 mg Cr/cm3 , z którego przez dalsze rozcieńczenie 

polfamiksach Grupa katalogowa 1549 

wodą należy przygotować roztwory o s tężeniach : 0,004, 
0,002, 0 ,001 mg Cr/cm 3

. 

f) Wzorcowy roztwór kobaltu firmy WZORMA T 
lub zastępczo roztwór wzorcowy, który jest sporządzo­
ny przez rozpuszczenie 1,000 ±O,OO l g metalicznego 
kobaltu (pręt lub wiórki) 99,99%(m/ m) w możliwie naj­
mniejszej objętośc i kwasu azotowego (l: I) i rozcieńcze­
nie wodą do 1000 cm3, aby otrzymać roztwór o stęże­
niu l mg Co/cm), z którego przez dals ze rozcieńczenie 
wodą należy przygotować ro ztwory o stężeniach : 0,004, 
0,002 , 0,001 mg Co/cm3. 

g) Wzorcowy roztwór manganu firmy WZORMAT 
lub zastępczo roztwór wzorcowy, który jest sporządzo­
ny przez rozpuszczenie 1,000 ±o,OO l g metalicznego 
ma nganu (pręt lub wiórki) 99,99%(m/ m) w możliwie 
najmniejszej objętości kwasu azotowego (I: l) i rozcień­
czenie wodą do 1000 cm3, aby otrzymać roztwór o stę­
żeniu 1,0 mg Mn/cm 3 , z którego przez dalsze rozcień­
czenie wodą należy przygotować roztwory o stężeniach : 

0,003 , 0,002, 0,001 mg Mn/cm 3
• 

h) Wzorcowy roztwór miedzi firmy WZORMAT lub 
zastępczo roztwór wzorcowy , który jest sporządzony 
przez rozpuszczenie 1,000 +0,00 l g metalicznej mied zi 
(pręt lub wiórki) 99,99% (m/ m) w możliwie najmniejszej 
objętośc i kwasu azotowego (I: l ) i rozcieńczenie wodą 
do 1000 cm 3 , aby otrzymać roztwór o stężeniu 

1,0 mg Cu/cm3 , z którego przez dal sze rozcieńczanie 
wodą , należy przygotować ro ztwory o stężeniach: 0,001 , 
0,0005 mg Cu/cm) . 

i) Wzorcowy roztwór że la za firmy WZORMAT lub 
zastępczo roztwór wzorcowy , który jest sporządzony 
przez rozpuszczenie 1,000 ±O,OO l g metalicznego że la za 

(pręt lub wiórki) 99 ,99%(m/V) w 20 cm 3 kwasu solnego 
(I: l) i rozc ieńcz.::niu wodą do 1000 cm 3 , aby otrzymać 
roztwór o stężeniu 1,0 mg Fe/ cm3

, z którego przez 
dalsze rozcieńczanie wodą należy przygotować roztwo­
ry o s tężeniach: 0 ,004 mg, 0,002 mg/cm 3

, 

0 ,001 mg Fe/cm3. 

2.3. Aparatura 
a) Spektrofotometr absorbcji atomowej z palnikiem 

powietrze-acetylen. 
b) Lampa z katodą wnękową dla cynku . 
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c) Lampa z k a todą wnękową dla chromu. 
d) LamlJCi z ka t()d~ wnękową d la kobaltu. 
e) Lampa ,. ~ ·; l odą wnę l';("Na dla manganu . 
f) Lamp;\ l btJd~ wnękową dla miedzi. 
g) LamlX\ 7 kat od~l wnękową dla żelaza. 

2.4. Przygotowanie próbki hadanego polfamiksu do ba­
dań. Odważy{: dokładnie 10 ,0 ±O, l g badanego polfa­
miksu do ko lby s t ożkowej pojemności 250 cm) i dodać 
100 cm] 1O% (m/V) HCI. Próbkę należy wytrząsać 

przez 5 min, następnie przesą czyć przez sączek z bi­
buły WATHMAN 2. Przezroczysty przesącz jest pod­
stawowym roztworem do oznaczań . 

Z roztworu podstawowego należy przygotować roz­
cicIlc7cnia tak , aby sly'i:enia \v roboczych roztworach 
wyn osiiy odpowiedni ,): 

a) dl a cynku - o koło 0,001 mg/Zn/cm) , 
h) dl a chromu - o koło 0,001 mg/Cr/c m), 
e) dla koba lt u - około 0,002 mg/Co/cm), 
d) dla manganu - około 0,002 mg/Mn/cm!, 
e) dla mied zi - około 0,001 mg/Cu/cm), 
f) dla że la za - o koł o 0,002 mg/ Fe/cm) . 

2.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorbancję 

roztworów wzorców i próby badanej dla poszczegó l-

nych pierwiastków za pomocą spektrofotometru 
absorpcji atomowej, stosując lawrę katodową wnęko­

wą, właściwą dla danego pierwiastka. Parametry pracy 
dla oznaczonego pierwiastka należy zastosować wg in­
strukcji aparatu. Dla roztworów wzorcowych wykreślić 
krzywe wzorcowe . 

2.6. Obliczanie wyników oznaczań. Z krzywej wzorco­
wej danego pierwiastka należy odczytać jego stężenie 
w badanej próbce. 

Zawartość poszczególnych pierwiastków (X), w g/kg, 
w badanym polfamiksie należy obliczyć wg wzoru 

Cp • b 
x= 

a 

w którym: 
Cp stężenie oznaczanego pierwiastka odczytane 

z jego krzywej wzorcowej, mg/cm3 , 

a - odważka badanego polfamiksu, g, 
b współczynnik przeliczeniowy wynikający 

z rozcieńczeń. 

2.7. Wynik końcowy. Za wynik końcowy należy przy­
jąć średnią arytmetyczną dwóch oznaczeń, różniących 
się między sobą nie wię cej niż 10% błędu względnego. 

KON I EC 

INFORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucja opracowująca norm~ - Cemra lne Labo rato rium 2. Autor normy - mgr inż. Danuta Parusiń ska - Kutnowskie 
Prze mys iu Pa s7owcgo w Lub li nie z s iedzibą w Snopkowie. Zakłady Farmaceutyczne POLFA - Kutno . 


	BN_86_9160_32_01jh
	BN_86_9160_32_02ji

