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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest me-
toda ozpaczania zawartoéci zelaza w ciekiych ole-~

jaéh rafinowanych i surowych metodg kolorymetry-
czng.

1.2. Normy zwigzane

1)
1000
1)
1000
m)

n)

Butelka polietylenowa pojemnosci 100 ml i
ml.

Kolba pomiarowa pojemnosci
ml,

Lejek o Srednicy 15 mm.
Krystalizator o pojemnosci okoio 500 ml.

25 ml, 50 ml,

PN-60/A-86910 Tluszcze roélinne jadalne. Pobie- O BLUFERR POjeRRGS0D £ ML .
fants PESDEE Sk%adowe czeéci 1 zestaw do ekstrakcji  przed-
PN-60/A-86911 Tiuszcze roglinne Jjadalne, Metody Mtawione s Tys. 1 1 2.
badan. Przygotowanie prdébek do analizy
PN-70/R=-02120 Zasady zaokrgglania i zapisywania a) '¢5 ‘)  $7+8
liczb
] J
2. METODA OZNACZANIA
2.1. Zasadas metody pelega na wyodrebnianiu Ze-
laza z oleju przez ekstrakcje kwasem solnym, prze- S
prowadzeniu zelaza w kompleks z kwasem tioglikolo- ™
wyh 1 kolorymetrycznym oznaczaniu jego zawartosci. :
2.2, Aparatura i przyrz
a) Fotokolorymetr wyposazony w £iltr o maksimum
pochianiania 540 mm lub spektrofotometr do zakre-~ -
su widzialnego, kuwety o diugosci drogli optycz- e §
nej 5 cme ¥
b) Silnik elektryczny do mieszadia okolo 2 800 b) Rozciecie
obr/min, I
¢) Wirdwka 4500 obr/min.
d) Elektryczna piytka grzejna.
e) Laznia wodna o temperaturze 70°C.
f) Sekundomierz,
g) Probdwki do wirdwki o pojemnosci 100 ml,
h) Pipety pomiarowe pojemnosci 2,5 ml, 5 ml,
10 ml. 1
i) Zlewka o pojemnoéci 25 ml, 100 ml. | P12

j) Pipeta
rys. 1.

wyciggnieta 2z <rurki szklanej wg

D3l U

Rys. 1. Sktadowe czgéci zestawu do ekstrakcji: a) miesza-

k) Mieszadelko szklane 2z precika szklanego wg delko szklane, b) saczek ostaniajacy probéwke, ¢c) pipeta
rys. 1. szklana
Zjednoczenie Przemystu Olejarskiego
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora ZPO dnia 3 pazdziernika 1973 r.
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(Dz. Norm. i Miar nr 4 /1974 poz. 9)
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Pojermnnosc 100 ml

Rys. 2. Zestaw do ekstrakcji Zelaza z oleju

2.2, Odczynniki, roztwory i materialy pomocnicze

a) Kwas solny spektralnie cz. okoio 20,5%, 1:1
z woda redestylowang.

b) Kwas solny stezony cz.d.a.

¢) Kwas solny stezony Cz.,1:1.

d) Eter etylowy cz.

e) Alkohol etylowy cz.

f) Woda redestylowana.

g) Zelazowo-amonowy siarczan c¢z.d.a.

h) Amoniak stezony cz.d.a. (0,88).

i) Kwas cytrynowy cz.d.a., roztwdér 50-procento-
wy wag./obj.

j) EKwas tioglikolowy cz.d.a.,
centowy wag./obj.

k) Kwas siarkowy stezony cz.d.a.

1) Wzorcowe roztwory zelaza.

¥) Léd,

m) Sgczki ilosciowe o srednicy 5 cm,.

n) Papierki wskaznikowe uniwersalne,

Roztwér I o zawartosci 1000 pg Fe w 1 ml. Do
sporzgdzenia roztworu, rozpuscié okoxo 8,6350 g
siarczanu zelazowoamonowego [FeNH4 (804)2.12 H20]
cz.d.a. w 5 ml rozcienczonego kwasu siarkowego
cz.d.a. (1:3) i przeniesé do kolby pomiarowej po-
jemnosci 1000 ml. Uzupeinié wodg redestylowang do
kreski.

roztwér 10-pro-

Roztwér II o zawartosci 10 pg Fe na ml. 10 ml
roztworu I przeniesé pipetsg pomiarowg do kolby po-
miarowej pojemnosci 1000 ml, doda¢ 5 ml rozcien-
czonego kwasu siarkowego cz.d.a. (1:3) 1 uzupei-
nié wodg redestylowang do kreski,

Roztwory przechowywaé w butelkach polietyleno-

wych.
2.4, Przygotowanie szkla 1 sgczké4w do oznacza-—

nia. Do oznaczen nalezy uzywal szkla przeznaczone-
go wylgcznie do tej analizy. Polecane jest szkilo

tej samej marki (np. Quickfit, Jena, Silvit) dla
wszystkich préb, Szklo nalezy przed uzyciem wypiu-
kaé kwasem solnym 1:1, nastepnie wodg zwykig, wo-
da destylowang i na koniec wodg redestylowang. Wy-
suszyc.

Sgczek ilosciowy nalezy przepiukac¢ na lejku roz-—
cienczonym kwasem solnym 1:5, a nastepnie wodg
destylowang i redestylowang do zaniku kwasnego od-
czynu. Sprawdzic¢ papierkiem uniwersalnym.

2.5. Sposéb mycia pipet po wykonaniu oznaczania,
Pipety nalezy wyptukaé starannie mieszaning eteru
etylowego z alkoholem etylowym cz. 1:1, a po cat-

kowitym usunieciu oleju wysuszyc.

2.6. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do szes-
ciu kolb pomiarowych o pojemnosci 25 ml odmierzyé
wzorcowy roztwér zelaza II w ilosci: 13 23 33 4
5; 6 ml, co odpowiada stezeniu w roztworze: O,4;
0,8; 1,2; 1,63 2,0; 2,4 mg Fe/l., Nastepnie kolej-
no do odmierzonych roztwordéw (réwniez do  sSlepe
préby) dodawaé mieszajac odczynniki w nastepujg-
cej ilosci i kolejnosci:

- 4 ml 50-procentowego roztworu kwasu cytrynowegn,

- 7 ml amoniaku stezonego c¢z.d.a. i ochlodzié¢ do
temperatury pokojowej w wodzie z lodem,

- 5 ml roztworu kwasu tioglikowego cz.d.a.
Po kazdorazowym dodaniu odczynnikéw roztwor sta-

rannie wymieszaé. Uzupeinié kolbe wodg redestylo-
wang do kreski, wymieszac¢. Roztwory powinny mieé pH
powyzeJ 9. Odezyn pH naleZy sprawdzié¢ papierkiem uni-
wersalnym, Pomiar wykonaé¢ po upiywie 5 min po do-
daniu odczynnikéw, ale nie wiecej niz po 1 godz.
Mierzyé absorpcje Slepej proédby i badanych roztwo-
réw wobec wody jako odnosnika. 0djgé wartosé éle-
pej préby od zmierzonej absorpcji préb wzorcowych.
Nanies¢ otrzymane wyniki na wykres odkladajgc wer-
tosé absorpcji na osi Y, a zawartosc¢ zelaza wmg/l
wzorcowe,j powinien

na osi x., Wykres krzywej
stanowi¢ linie prosta przechodzacg przez poczatek
uktadu wspoOirzednych,

2.7 Przygotowanie proébki, Pobieranie i przygo-

towanie Sredniej prébki laboratoryjne]j wykomaé wg
PN-60/A-86910 1 PN-60/A-86911 p. 2.2 b) i 2.2 ¢).

2.8, Wykonanie oznaczania przebiega w dwéch
etapach: ekstrakcja zelaza 2z oleju i1 oznaczanie
kolorymetryczne zawartosci zelaza w ekstrakcie.

2,8.,1, Ekstrakcijas 2elaza z oleju rafinowanego i
Surowego
2+8.1.1, Ekstrakcja zelaza z oleju rafinowane-

g0, Do odwazonego w probdéwce wirdwkowej 60 g ole-

- Ju rafinowanego odmierzy¢ z biurety 3,1 ml 1oz~

cienczonego kwasu solnego 1:1 spektralnie cz, Wpro-
wadzié¢ nastepnie do probdéwki mieszadlo wg Tys. 2
tak, aby koniec jego siegal okolo 1 cm od dna pro-
béwki., Uruchomié silniczek, wigczajgc Jednoczes—
nie stoper. Nastepnie przesuwaé¢ probdéwke wzdiuz
osi mieszadia tak, aby wymieszaé¢ calosé, po czym
obnizyé probdéwke do pierwotnego polozenia. Miesza-
nie prowadzié przez 3 min, po czym probdéwke z pré-
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bkg wumiescié w kgpieli wodnej o temperaturaze
70°C na 5 min. Z kolei probéwke przeniesé do wi-
réwki i wirowaé¢ przez 30 min. (4 500 obr/min). Po
uzyskaniu rozwarstwienia wprowadzi¢ zamknig¢tg pal-
cem pipetg¢ (rys. 1) do warstwy kwasowej i po paru
minutach odpipetowac¢ ostroznie dolng warstwe do
zlewki o pojemnosci 25 ml., Pobra¢ 2,5 ml ekstmk-

tu dla wykonania oznaczania zawartosci zelaza,

2.8.1.2s Ekstrakcja zelaza 2z oleju surowego,
Prébke oleju surowego, w ktérej ma Dbyé wykonane
oznaczanie zawartosci Zelaza, nalezy uprzednio u-
wolni¢ od zanieczyszczen lotnych. W tym celu na-
lezy proéobke oleju w zlewce ogrzewaé na  maszynce
elektrycznej przez okoto 15 min w temperaturze o-
koto 140°C. Po ochtodzeniu oleju nalezy sporzgizic
odwazki, Odwazy¢ 30 g oleju surowego W probowce
wiréwkowe]j o pojemnosci 10 ml., Dodaé¢ nastepnie
15 ml kwasu solnego rozcienczonego spektralnie czy-
stego. Wprowadzié mieszadlo i mieszaé przez 15 min.
Wirowaé¢ nastepnie prébke przez 15 min, Jesli war-
stwy oleju i kwasu Zle sie rozdzielaja ogrzewac
probke przez 10 min w temperaturze 70°C i wirowaé
nastepnie przez 15 min. Odpipetowaé dolng warstwe
kwasowg do zlewki o pojemnosci 100 ml., Powtdrzyé
ekstrakcje Jjeszcze dwukrotnie, dodajgc za kazdym
razem do oleju po 15 ml kwasu solnego.

Polgczone ekstrakty przesgczyC przez wypiukany
uprzednio kwasem sgczek do kolby pomiarowej o po-
jemnosci 50 ml. Popiukaé zlewke kilkakrotnie wodsg.
Uzupeinic kolbe wodg do kreski i wymieszacd.

2.8.2. Wykonanie oznaczania zawartosci zelaza w
ekstrakcie uzyskiwanym z oleju rafinowanego i su-
rowego, Do kolbki pomiarowej pojemnosci 25 ml po-
bra¢ pipetg pomiarowg roztwér uzyskany przez eks—
trake j¢ oleju kwasem solnym. W przypadku ole jaw
rafinowanych nalezy pobraé¢ 2,5 ml, w przypadku o-
lejéw surowych 5 ml., Do kolby dodawa¢ nastepnie
odczynniki w sposéb podany przy sporzgdzaniu krzy-
we]j wzorcowej.

Jednoczesnie przygotowaé Slepa prébe ze wszyst-—
kich uzywanych odczynnikow,

Jesli roztwér nie jest klarowny, przefiltrowaé
przez suchy, myty kwasem sgczek., Mierzyé absorpeje
$lepej proby i badanych roztworéw wobec wody jako
odnos$nika,

Przy obliczeniach odjg¢ absorpcje Slepej proby
od absorpcji préby badanej. Odczytaé z wykresu za-
wartosé zelaza odpowiadajaca zmierzonej absorpcji.

Jesli do oznaczania pobrana zostanie wieksza niz
5 ml ilos¢ prébki  nalezy odpowiednio zwiekszyé
ilos¢ dodanego amoniaku stezonego CzZ.d.a., aby za-
chowa¢ pH roztworu powyzej 9.

2.9, Obliczanie wynikéw., Zawartoéé zelaza w mi-
ligramach na 1 kg badanego produktu
nastepujgcych wzorow:

obliczy¢ wg

~ zawartosé¢ zelaza w oleju rafinowanym

1,25 » a
e e

- zawartos¢ zelaza w oleju surowym

B 41,67 *a
4 b
w ktorychs
@ - odczytana z krzywej wzorcowej
zelaza w mg/l,
b - ilos¢ ml ekstraktu pobrana do oznaczania,
Kazdorazowo po pomiarze absorpcji zaréwno roz-
tworéw badanych jak i wzorcowych nalezy staran-
nie wypiuka¢ kuwete wodg redestylowang. Roztwory
powinny znajdowa¢ sie w kuwecie wytgcznie w cza-
sie pomiaru.

zawartosé

2,10, Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ sérednig
arytmetyczna wynikéw dwéch rdéwnolegiych oznaczan
roznigcych si¢ nie wiecej niz o 0,07 mg 2elaza na
1 kg oleju ciektego rafinowanego i o 1,1 mg Zela-
za na 1 kg oleju surowego. Wyniki nalezy zaokrgg-
1i¢ dla oleju rafinowanego do drugiego miejsca po
przecinku, a dla oleju surowego - do pierwszego
miejsca po przecinku wg PN-70/N-02120. Metoda Z.

Srednie wynikéw dwéch réwnoleglych oznaczan wy-—
konanych w rdéznych laboratoriach nie powinny réi-
ni¢ sie wiecej niz o 0,1 mg/kg dla oleju rafino-

wanego i 1,5 mg/kg - dla oleju surowego,

KONIEC



