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l. WSTĘP 

1. 1. Przedmiot n o rmy. Przedmiotem normy jest metoda 

ozn aczani a zawartości ołowiu w tłuszczach roślinnych ja-

da lnyc h . 

1. 2. Zakres stosowania no rmy. Normę s to s uje s ię do 

o le j ów, tłu szczów 100-procentowych oraz emulsji tłusz-

czowyc h. 

2. METODA OZNACZANIA 

2. I. Zasada me tody polega na wyodrębni e niu ołowiu z 

próbk i za pomocę minera lizacji "na mokro" lub "na sucho", 

przeprowadzeniu w k o mpl eks z ditizo nem spek trofoto-

metrycznym ozn aczeniu jego zawartośc i. 

2.2. Apara tur a i pr zy rzędy 

a) Spek tro f o to me tr lub kolorymetr umoż I iWiajęcy pomiar 

p rzy długo ści f a li oko ło 510 nm i wyposażony w kuwety o 

drodze op tycznej 10 mm, zaopatrzone w przykrywki. 

b ) Laboratoryjny płaszcz grzejny e lektryczny umożliwi a­

jęcy ogrzewani e do 300
0

C . 

S toper . c) 

d) 3 
Ko lby K j e ld a hl a pojemnośc i 250 c m . 

e ) Lejki o średnicy oko ło 50 mm. 

3 
f ) R ozdz i elacze pojemności 100 c m . 

g) Tyg le l ub parownice kwar cowe 

3 
100 c m 

pojemno śc i około 

h ) Piec do spa l ań z możliwośc i ę u zyskan i a 

o 

te mpe ratury 

450 C. 
o 

i) Suszarka z r eg ul owanę temperaturę do 130 C. 

j ) Sęczk i bezpopio łowe . 

k ) C y lindry z kork ami sz lifowym i pojemnośc i 

z odpowi edni ego szk ł a, n p . lIRĘlso term ll , lIPyrexII. 

3 
100 c m 

3 3 
I ) Biure t a pojemnośc i 10 cm z podz i ałkę co 0,02 cm 

3 
m) Pipe t y jednomiarowe pojemnośc i 1; 2; 5 i 10 cm . 

n) Pipe t y wyc i ęgni ę t e z rurki szk l an ej . 

2.3. Sprawdzanie i przygotow y w anie szkła laboratoryjne_ 

~ Szkło używane do oznaczania ołow iu, w tym także ku-

wety, należy uprzednio sprawdzić, czy jest odporne na 

działanie ditizonu. Spraw dzenie to należy wykonać po u_ 

przednim wy traw ieniu szkła ciepłym rozt worem kwasu · azo_ 

towego (1:4), wypłukaniu wodę destylowanę dwukrotnie 

destylowanę. Następnie szkło nal eży wy suszyć i wytrzęsać 

w nim O,OOI-procentowy roztwór diti zonu w chloroformie. 

Biurety i pipety napełnić roztw orem ditizonu pozostaw ić 

n a 1 h. Zmiana barwy ditizonu jest dow odem nieodporności 

szkła na działanie ditizonu. W przypadku nieznacznego 

przenikania metali reagujęcych z ditizonem (minimalna zmia_ 

na bar wy ) należy szkło wytrawić ki Ikakrotni e 0,03-procen_ 

towym roz t w orem ditizonu w chloroformie, po czym prze _ 

myć c hloroformem i ponow nie sprawdz ić O,OOI-procentowym 

roz t w ore m jak wyżej. Jeż e li następ i zmiana b arwy ditizonu 

w pr zy padku kuwet, to nal eży je wymi enić. 

Do oznaczania ołow iu m et odę ditizonowę można używać 

t y lko sz kła o dpor' nego na działanie d i t i zonu. 

2.4. Odczynniki i roz t w or y 

a) Rozt w or y wzor cowe ołowiu: 

Rozt wór wzroc o wy pods t awowy zawar toś ć ołow i u 

mg/cm
3
. Azotan ołow i awy Pb(N0

3
)2 cz .d.a. ś\";eżo pr ze-

kr ysta I i zowan y i wysuszony do stałej masy w temper a tur ze 

105
0

C wprowadz i ć w ilości 0 , 1598 g do k "lby pomiarow ej 

pojemnośc i 100 cm
3 

i rozpuśc i ć w ro zc i eńczonym kwasie a ­

zot o wym (1: 100). Roz t wór jes t tr wa ły w cięgu 1 mi es;ęca . 
3 

Roz t wór wzorcowy roboczy - zawartość ołow iu 10 jJg/cm • 

3 d d . • . cm r ozt w oru wzor cowego po staw owego w pr owa Z I C PI-

3 
petę do kolby pomi arowej pojemnośc i 100 c m uzupełni ć 

do kreski rozci eńczonym k w asem azotowym ( 1: 100). 

t w ór ten na l eży każdorazowo św; eżo pr zygotowywa ć. 

Roz-

b) Błękit t y molowy cz. d . a. 0,04_pr ocent ow y. 0, 1 g błę -
3 

kitu t ymolowego ogrzewać z 4,3 cm 0 , 05N roz t w oru wo:M-
3 

rotl enku potasowego i 5 cm 9 6_procentowe go e t anolu . ,-"o 
3 

całkow it ym rozpuszc zeniu uzupełnić do obj ętości 250 cm 20-
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-procento wym rozt w orem etanolu. 

c ) Chloroform cz. d. a. pr zedesty low any znad t lenku wap.. 

nia. 

d) Chlorow odorek hy droksYloaminy cz. d. a. roztwór 20-

f-procentowy, sprawdzony, na nieobecność metali ciężkich za 

pomocę 0, OOl-procentowego ch loroformowego rozt w oru di_ 

t i z onu, a w r azie potrzeby o czyszczony przez wykłócenie 

z kolej n y mi por cjami 0 , l-procentowego c hloroformowego 

ro z tworu diti z onu tak długo, aż zie lona w arstwa c hlorofor­

mow a przestani e zmieniać zabar w ieni e . Następnie wykłó­

cać rozt w ór z porcj ami czys tego c hlor oformu, aż w arstw a 

c hloroformow a będz' i e całkow i c i e bezb'ar w na. 

e) C yjanek potasowy cz. d. a., roztwór 10-procentowy. 
3 

50 g cy janku potasowego rozpu ści ć w 50 c m w Ody, następ-

. 3 
nie 1 T 2 cm uzyskan ego roz tworu n asyconego wykłóc ić w 

cy l indr ze z do s z lifow a n y m korkiem z takę samę i lośc ię 

0, OOl-procentow ego rozt w oru c h loroformowego diti z onu. 

Jeżeli ba r w a diti z onu zmien i się, na l eży ca ły ro ztw ór 0-

czyścić od zani ec zyszczeń ś l a dami m eta li w ten sam 

sÓb, jak podano w poz. d). Po oczyszczeniu roz t w ór 

janku n atychmiast rozcieńczyć wodę do stężenia 10 % . 

spo-

cy -

w 

przypadku gdy ro z twór ditizonu pr zy wykłóc aniu nie zm ieni 

bar wy , r o ztw ó r cyjanku rozc ieńczyć od ra zu do stęż enia 

10 % . 

C yjanek potasu jes t silnę trucizna na l eży z nim pos t e 

pować ostr ożni e ! 

f) Cytr y nian amonowy cz. d. a ., ro z t wór około sO-pro-

z a l-

j) Nadte l enek wodoru s pecjalnie cz. (do półprzewodni­

ków). 

k) Wodorot l en ek amonowy cz. d. a. sprawdzony na nie-

obecność m e tali c iężki c h, a w razie potrzeby oczyszczony 

przez destylację. 

i) Woda dwukrotnie destylow ana z aparatury k war c owej 

lub szklanej. 

2. s. Przygotowani e kr zy w ej w zor c ow e j, Do cy I indrów 

pomiarowych z korkam i ze s z l i f em odm ierzyć z a pomocę 

3 
biuret y 0 , 1; 0,2; 0,3; 0, S i 0,8 c m rob oczego ro ztworu 

wzor c owe go azotanu ołow iawego, c o odpow iada 1; 2; 3; S i 
3 

8 ~g Pb. Roztwór uzupełni ć wodę d o objętości 20 c m . Do-

dać 10 cm
3 

cytrynianu amonowego, 6 kropli błękitu t ymolo-

wego, zmieszać i za pomocę w o dorotl enku amonowego do­

prowadzi ć do pH 9, S (zmiana ba r wy z żółt ej na niebieskę) . 
, 3 

Nast ę pni e dodac 1 cm rozt w oru c hlorow odorku hy d roksy -

loam iny, S c m3 roztw oru cyj anku potasow ego oraz dokładni e 
3 

10 cm O,OOl-procentow ego r o ztworu di t izonu. Zawar toś ć 

cy lindrów wy trzęsać e n ergi czni e w c ięgu 1 min. P o zosta_ 

w i ć na 15 min do rozdz i e l eni a s i ę wa r s tw , następni e roz-

twory ch loroformowe pr zeni eść pipetami do kuw et . Przy p~ 

bi eraniu w arstwy chloroformowej należ y uważać, aby d o pi-

pet y n ie dosta ły się ś lady w o dy. Po nap ełnieniu pipet y na-

l eży ję wy trzeć z zew nę tr z d o sucha za pomocę bibu ł y 

li gniny. Ku w ety po napełn ieni u nakr y ć pr zy krywkę. 

lub 

War t ość absorpc j i zmi er zyć pr zy d ługości fa li 5'10 nm 

sto"sujęc pr óbę odc zy nn i kowę j ako odnośni k. Ot r zymane 

wie lkości nan i eść na wyk r es w u kładzie J.l g Pb - absorb an-

kal izowa ć w odorotlenkiem amonow ym do pH = 9 i uzu pełni ć cja. 

3 
wodę do obj ęt ości 1 000 c m . Oczyścić roztwór pr zez wy -

tr zęsani e g o z 0, l-procentowym roz t w orem dit izonu. 

g ) D i ti z on (dw ufen y lotiokarba zon C13H12N4S) cz. d. a. 

0 , l-procentow y rozt wór w c hloroformi e oraz rozt wór 0,001-

_proc entowy s porzildzony w dniu oznaczania 

O, l-procent owego. 1 g dit i z onu rozpuśc i ć .VII 

z roztw oru 
:3 

50 + 75 c m 

ch loroformu , pr zesęczyć przez sęczek w ce lu oddz i e l e>nia 

substancj i nieroz puszczalnych. Wy tr zęsać w 

ze 100 c m
3 

w ody amo niakalnej (1:100) wol n ej 

rozdzielaczu 

od m e t al i 

( d i t izon pr zechodzi do w ar s t wy w odne j dajęc ro z t wór po­

marańczowy) . P r ze sę czy ć pr zez watę d o dużego rozdz iela _ 

cza . Za kw asi ć l ekko rozcieńczonym k w ase m solnym i pr ze-

prow ad z i ć ekstrakcję wytrę conego dit i z onu 2 .;. 3 porcj ami 
3 

po 20 cm c hloroformu. Połęc zone wyc ięg i przemyć w roz-

dzielaczu 2 7 3 razy wodę . P r ze l ać d o z l ewki i odparować 

c hloroform na l ekko ogr zanej ł a źn i w o dn ej, un i kaję ,c ro z _ 

pry sk iwania w końcowym etap ie. Usu nęc o sta t ni e ś la dy w i l_ 

g oci ogr zew ajęc w t empe ratur ze 50
0

C pod pr óżn ię. Su c h y 

odczy nn ik pr zechowywać w c iemnym i szcze ln ie zamknię­

t y m naczyniu. Roz t w ór , O, l-procentowy można pr zech owy -

wać w c ięgu 1 m iesię ca. 

h) K was s olny s tężony spektral nię cz. i O,lN ro z t wór. 

i) Kwas siarkowy stężony spektralnie cz . (1, 8Lf) . 

2.6. Przygotow anie prób k i, Pobi e ranie i pr zygotowani e 

średn iej próbki laborat oryj n ej wykonać w g PN-76/ A- 869 1 ° 
PN-76/ A -86911 . 

2.7. Wykonan ie oznaczan ia 

2.7.1. Mineralizac ja ~) 

2.7.1.1. Mineralizac ja "na mokro". Odważ y ć 10 :tO , 1 g 

p r óbki, przenieść ilośc iowo do kol by K j e ldahla i włoż yć do 

szy jk i l ejek. Ws taw ić kolbę na 5 min do roz grzanego pł a_ 

szcza gr zejnego (próbka pow inna zbrę zow i eć i ni e zaw ie­

r ać kropli w ody). Pr zeni eść kol bę do nac zy n ia (np . z l ew -

3 
ki) i os t rożn ie na gorę co dodać 20 cm stężonego k Wdsu 

siar k o wego. Pozostaw ić na 10 min zwracajęc uwa9ę , aby 

n ie poruszyć kolbę, gdyż wtedy nas t ępu j e s i lne pien i eni e i 

niebezpieczeństwo wyr zu cen i a zawartośc i z k ol b y . Nast ę p-
3 

nie do kol by dodać pow oli, mieszaję c zawar tość, 20 c m 

n adtl enku w odoru. Wstawić kol bę do płaszcza grzejnego i 

ogr zewać do temperatur y 250.;. 280
0

C . Do rozdzie lac z a od­

mi e r zyć około 100 cm
3 

n a dt lenku w o doru, umi eśc ić g o n a d 

1) Obow ięzuje przeprowadzani e mine r a li zacj i próbki "na 

mokro" , a w wy j ęt kowych wypadkach - "na su c ho". 
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kolbę i nastaw ić kranik w ten sposób, aby ciecz spływała 

kropl a za kroplę. Po 10 min ogrzew ania dodać przez lejek 

w p r o s t do kolby nast ę pnę porcję 'stężonego kwasu siarkowe-, 
3 

g o w ilośc i 10 c m, wstrzy muję c j ednoc ześnie dodawanie nad-

t l enku w odoru. Po 15 min minerali z ac ji ponow nie dodawać do 

kolby nadtlenek wodoru niew ielkimi por cjami lu b dużymi 

krop lami . Gdy mineralizat odbar",,; się, oddestylowywać w o ­

dę do mom entu wy d z i e lania s ię biały ch dymÓw. Jeżeli min er3-

li z at z brunatnieje , dodawać kroplami nadtl enek w odor u , aż 

do odbar w i enia roz tw oru, po czy m ponow nie odparować w c-

dę . Postępować w t e n s posób do mom entu tr wałego odbar ­

w i enia mine r ali zatu. Po zostałoś ć przeni eść do cy lindra z 

k orki e m z e s zlifem w c elu dalszego o znaczania. 

2.7 .1.2 . Minerali zacj a "na su c ho". Do parow ni c y kwar­

c o w ej odważyć 10 ±O, 1 g ba dane go t łu s zczu . Wstaw ić pa _ 
o 

rowni cę do su szarki ro zgrzanej do temperatury około 130 C 

i pr zykr yć sęczki em. Po zbrunatni eniu t łu szc zu ( po okol o 

1 h) wyję ć parown icę z sus zarki , zw inęć sę c zek w stożek 

i wstaw i ć g o do rozgr zan ego tłus zc zu, a po nasęczeniu za­

pali ć . Gdy tłu szcz ulegn ie spal eniu, umieśc i ć parownicę w 
o 

pi ecu do spala ń i prażyć w t emper 'aturze 450 C , aż do 

uzys k a nia bi a łego popiołu (2 ~ 2,5 h) . Wyję ć parownicę z 
3 

p ieca i po ostygni ęc iu .spłukać jej ści anki 2 cm stężonego 

k wasu s olne go. Następni e k w as odparować.na średnio roz­

g l-zan ej pły t ce e lektr yczn e j ( ni e przekroczyć temperatury 

oC) P I ' ., 5 3 k 450 . ozosta y osad rozpusc lC w cm roztworu w asu 

s olnego i pr zeni eść ilościowo do c y lindra z korki em ze 
3 

szl i f em. Ponow ni e przepłukać parownicę 5 cm roztworu 

3 
kwasu solnego, a na s t ępni e k i Ikoma c m w ody. Płyny na_ 

leży zbi era ć w ty m samy m cy I indr z e, uważajęc aby roztw o _ 

ry kwasu so lnego i w o dy n ie przekroczyły w sum ie o ję toś-

. 3 
CI 20 c m . 

2,7,2, W y konanie oznaczania zawartości ołowiu w mine_ 

ralizac i e . Ilość mine r a li za tu z awar tę w cylindr ach uzupeł­

ni ć wodę d o obj ęt oś c i 20 cm
3

, p o czym dodać 10 cm
3 

cy tr y_ 

nianu amonowego . Da l ej postępować tak, jak p r zy sporzę ­

d z aniu kr zywej wzor c o wej (P . 2 . 5 ) . Wy konać r ównolegle 

próbę odc zynn ikowę . 

Odczyta ć z k r zywej wz or c owej zawartość ołowiu o dpo_ 

w i adaję cę zmier z onej absor bancj i . 

2 . B. Obli c zani e w yni ków . Zawartoś ć ołowi u 

produktu ob li czyć w mg/kg wedłu g wzoru 

a 
.r=--

fi 

w którym: 

badanego 

a _ zawartość ołow iu w p róbce odczytana z krzywej wzor -

coyvej, ).' g , 

9 - naważka próbk i pr o duktu pobrana do mineral izacji, g. 

2.9. Wynik końcowy o znaczania. Za wynik końcowy na_ 

l eży przyję ć śr edn ię ar y tmet ycznę dwóch równoległych 0-
~ 

znacze ń, mi ę dzy k tórym i różnica n ie przekrac za 40 % wy _ 

niku mni ejszego. W y n i k na l eż y zaokr ęglić do 0 , 1 zgodnie z 

PN-70/ N-02l20 ( m et o d a Z). 

2.10. Odtwar za l noś ć metody - 60 % . 

KONIEC 

, INFORMACJE D OD A T KOW E 

1. Instytuc ja opracowujęca normę. , - Inst y tut 

M i ęsnego i Tłuszczowego, Warszawa. 

2, Normy zw ięzane 

Przemy słu 

P N_76/A_B69 10 Tłuszcze roślinne jadalne. Fbbierani e pró-

b e k i przygot owywan ie próbki l aboratoryjnej 

PN-76/A- B691 1 Tłuszcze roś l i nn e jadalne. Metody badań . 

P r zy gotowyw an ie próbek do ana lizy 

PN-70/ N-02 120 Zas a dy zaokręglania i zapisywan:a liczb 
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-procento wym rozt w orem etanolu. 

c ) Chloroform cz. d. a. pr zedesty low any znad tlenku wap.. 

nia. 

d) Chlorowodorek hydroksYloaminy cz. d. a. roztwór 20-

rProcentowy, sprawdzony, na nieobecność metali ciężkich za 

pomocę O, OOl-procentowego ch loroformowego roz t w oru di_ 

tizonu, a w r azie potr zeby o czyszczony przez wykłócen ie 

z kolejnymi porcjami O, l-procentowego ch loroformowego 

ro z tworu ditizonu tak długo, aż zie lona warstwa ch lorofor­

mow a przestanie zmieniać zabar w ieni e . Następnie wykłó­

cać roztwór z porcjami czys tego ch loroformu, aż wars twa 

c h loroformow a będz' i e całkowi c ie bezbarwna. 

e ) Cyjanek potasowy cz. d. a., roztwór lO-procentowy. 
3 

50 g cyjanku potasowego rozpu ści ć w 50 cm w Ody, następ-

. 3 
nie 1 -I- 2 cm uzyskanego roztworu n asycon ego wykłócić w 

cy lindr z e z do s z lifow a n y m korkiem z takę samę i lościę 

O, OOl-proc ent ow ego roztw oru c hloroformow ego diti z onu. 

J eże li barw a diti z onu zm ien i s ię, nal eż y ca ły roztw ór 0-

czyścić od zani ec zy szc zeń ś l adami m etali w ten sam 

sÓb , j ak podano w poz. d) . Po o c zy s zc z eniu roztwór 

janku nat y chmiast rozc i eńczy ć wodę do stężenia 10 % . 

spo-

cy -

w 

przypadku g dy ro z twór ditizonu przy wy kłócaniu nie zmieni 

barwy , roztw ór c yjanku rozcieńc zyć od r azu do s t ężenia 

10 % . 

C y janek potasu je s t silnę trucizna na l eży z nim post e ­

pować ostrożnie! 

f) C yt r y nian amonow y cz. d . a., rozt wór około 50-pro-

zal-

kal izować w odorotlenkiem amonowym do pH = 9 i uzupełni ć 

3 
wodę do obj ę t ości 1 000 cm . Oczyścić roztw ór pr z ez w y -

trzęsanie go z O, l-procentowym roz t worem ditizonu. 

g ) Oiti z on (dwufenylotiokarbazon C13H12N4S) cz. d. a. 

O, l-procentowy roztwór w ch loroformi e oraz roztwór 0,001-

_proc entowy s porzędzony w dniu oznaczania z rozt w oru 

'" 50 + 75 cm O, l-procentowego. 1 g ditizonu rozpuśc ić .w 

c hloroformu, pr zesęczy ć prze z sę czek w c e lu oddz i e l emia 

subs tancj i nierozpuszc zalnych. Wy tr zę sać w 

ze 100 cm
3 

w ody amoniakalne j (1: 100) wolnej 

rozdzielaczu 

od metali 

(diti z on pr zechodzi do w ar s twy w odne j dajęc ro ztwó r po­

marań czowy ). P r ze sę czy ć przez watę d o dużego rozdziela_ 

cza . Zakwasić lekko rozcieńczonym kwasem solnym i pr ze­

prow ad z i ć ekstrakc ję wytrę conego dit i zonu 2 + 3 porcjami 
3 

p o 20 c m chloroformu. Połęc zone wyc ięgi przemyć w roz-

d zi elac zu 2 7 3 razy wodę. Pr zelać do z l ew ki i odparować 

chloroform na lekko ogrzanej ł a źn i w odnej, unikaję ,c roz _ 

pry ski w ania w końcowym etapie. Usunęć osta tni e ś lady w i l_ 

goci ogrzewajęc w temperaturze sOoC pod pr óżn ię. Su c h y 

odczynnik pr zechowywać w c iemnym i szc zelnie zamkni ę­

t y m nac zyniu. Rozt w ór , O, l-procentowy można pr z echowy -

wać w c ięgu 1 miesięca. 

h) K w as s olny s tężony spektral nię c z . i O, l N roztwór. 

i) Kwa s sia r kowy stężony spektralnie c z. ( 1, 8~). 

j) Nadte l enek w odoru s p ecja lnie cz. (do półprzewodni­

ków). 

k) Wodorotl en ek amonow y cz. d. a. sprawdzony na nie-

obecność m etali ciężki ch, a w razie potrzeby oczyszczony 

przez destylację. 

i) Woda dwukrotnie destylow ana z apa r atu r y k war c owej 

lub szklanej. 

2.5. Przygotowanie krzywej wzorcow ej, Do cy I indrów 

pomiarowych z korkam i ze szlifem odmierzy ć z a pomocę 

3 
biurety O, 1; 0,2; 0,3; 0,5 i 0, 8 c m roboc zego ro ztworu 

w zor c owego azotanu ołowiawego, c o odpow iada 1; 2; 3; 5 i 
3 

8 ~g Pb. Roztwór uzupełnić wodę d o obj ętości 20 c m • 00-
3 

dać 10 cm cytrynianu amonowego, 6 kropli błękitu t ymolo-

wego , zmieszać i za pomocę w o dorotl enku amonowego do­

prowadzić do pH 9,5 (zmiana ba r wy z żółtej na niebieskę). 
, 3 

Następnie dodac 1 cm rozt w oru c h lorow odorku hy d rok sy -

loaminy, 5 c m3 roztworu cyjanku potasow e go oraz dokładni e 
3 

10 cm 0,00 l-procentow ego rozt w oru diti zonu . Zawartoś ć 

c y l indró w wytrzęsać e n ergi c zni e w c ięgu 1 min. Pozosta_ 

w ić na 15 min do rozdzie l enia s ię w a r stw , następnie roz-

twory ch loroformowe pr zenieść pipetami do kuw e t. Przy po-

bieraniu w arstw y chloroformowej należ y uważać, aby d o pi-

pet y n ie dostały się ślady w o dy . Po napełnieniu pipety na-

l eży ję wytrzeć z zewnętr z do su c ha za pomocę bibu ły 

li gniny . Ku w ety po napełn ieniu nakr y ć przy krywkę . 

lub 

Wartoś ć absorpc ji zmi erzyć pr zy d ługości fal i 5 '10 nm 

sto"su ję c próbę odc zynn i kowę j ako odnośnik. Otrzymane 

w i e l kości nan ieść na w y k r e s w układ z i e jJ g P b - a b sorban­

cja. 

2.6. Przygotow anie próbki. Pobi eranie i przygotowani e 

średn iej próbki laboratory jnej wykonać w g PN-76/ A - 8691 O 

PN-76j A - 869 11 . 

2.7. Wykonanie oznaczania 

2.7.1. Mineralizacja ~) 

2.7.1.1. Mineralizacja "na mokro". Odważyć 10 :t0,1 g 

p r óbki, przenieść ilośc iowo do kolby Kjeldah l a i włoż y ć do 

szy jki le jek. Wstawić kolbę na 5 min do roz grzanego pła_ 

s z cza gr zejnego (próbka pow inna zbręzow i eć i nie zaw ie­

r ać kropli w ody). Przeni eść kol bę do naczynia (np. zlew -

3 
ki) i ostrożn ie na gorę co dodać 20 cm st ężonego k Wdsu 

siarkowego. Pozostaw ić na 10 min zwracajęc uwagę , aby 

n ie poruszy ć kolbę, gdyż w t edy nas tępuj e silne pien i eni e i 

niebezpieczeństwo wyrzu c en i a zawartośc i z kolby . Nast ę p-
3 

nie do kol by dodać pow oli, mieszaję c zawar tość, 20 c m 

nadtl enku w odoru. Wstaw ić ko lbę do płaszcza grzejnego i 

ogr zewać do tem peratur y 250.;. 28 0
0

C . Do ro z d z ielacz a od­

mi e rzy ć około 100 cm
3 

nadtl enku w o doru, umi eśc ić g o na d 

1) Obow ię zuje przeprow adzani e mine r a li zacj i próbki "na 

mokro" , a w wy j ętkowych wypadkach - "na suc ho". 

• -
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kolbę na staw ić kranik w ten sposób, aby ciecz spływała 

kropla za kropl ę. Po 10 min ogr zewania dodać przez lej ek 

w prost do kolby n astępnę por cję stężonego k w asu siarkow&.. 
3 

go w i lości 10 cm, wstrzymujęc jednocześnie dodaw anie n ad-

t l enku w o doru. Po 15 min minerali zacj i ponowni e dodawać do 

ko lby nadtlenek w odoru ni ewie lkimi por c jami lub dużymi 

kropl ami. Gdy min eralizat odbarvvi si ę, oddes t y lowywać w o­

dę do momentu wy d z i e la n ia s i .ę bi a łych dy mów . J eże l i minera­

I i z at zbrunatn i ej e, dodawać kroplam i nadt lenek w o doru, aż 

do odbar w ienia r oztw oru, po czym ponow ni e odparować w c>-

dę. Postępować w t e n sposób do momentu tr wa łego odbar­

w i enia mine r a li zatu. Pozos t ałość pr zen i eść do cy lindra z 

k ork iem ze sz l ifem w ce lu dalszego o znaczania. 

2.7.1.2. M inera l izacja "na sucho" . Do parownicy k war­

c owej odważyć 10 :tO, 1 g badanego tłu szczu. Wstawić pa_ 
o 

rowni cę d o suszar ki r ozgrzanej do temperatury około 130 C 

przykryć sęczkiem . Po zbrunat n ieniu t łu szczu (po około 

1 h) wyjęć par ownicę z suszarki , zw inę ć sęczek w st ożek 

i wstaw ić go do rozgr z an ego tłu szczu , a po na sęczeniu za­

palić. Gdy tłuszcz ul egni e s p a l en iu, um i eścić parowni cę w 
o 

p iecu do spal ań i prażyć w t emper ·a tur ze 450 C , aż do 

uzyskania białego popiołu (2.;. 2,5 h). Wyjęć parowni cę z 
3 

pieca i po ostygni ęc iu .spłukać jej śc ianki 2 cm stężonego 

kwasu s olnego. Następni e kw a s odpar ować.na średnio roz­

grzanej pły t ce e le ktryczn ej (nie pr zekroczy ć temperatury 

o ) ,, 3 k 4 5 0 C . Pozostały o sad roz puscic w 5 cm roztworu w asu 

so lneg o 

sz l i f em. 

i pr zeni eść ilośc iowo do cy lindra z korkiem ze 

Ponownie pr zepłuka ć parownicę 5 cm
3 

roztworu 

k w asu solneg o , a na s tępnie kilkoma c m
3 

w ody . Płyny na_ 

leży zbi era ć w ty m samy m cy I indr z e, uważajęc aby roztwo­

ry kwasu solnego i wody nie przekroczyły w sum ie objętoś-
3 

ci 20 c m 

2,7,2, Wy konanie oznaczan ia zawartości ołowiu w mine-

ralizaci e . Ilość miner a li zatu zawar tę w cylindrach uzu p eł-

3 3 
nić wodę d o obję t ości 20 cm , po czym dodać 10 cm cyt r y-

nianu amonowego. Dal ej postępować tak, jak przy sporzę ­

dzaniu k r zywej wzor cowej (P . 2.5 ) . Wykonać równolegle 

próbę odczynn ikowę. 

Odczy ta ć z krzywej wzorc owej zawartość ołowiu o dpo-

w iadajęcę zmier zon ej absor bancj i . 

2. B. Obliczani e w yników . Zawartość ołowiu 

produktu obi iczyć w mg/kg według wzoru 

w któ r ym : 

a 
x=--

fi 

badanego 

a _ zawart ość ołow iu w próbce odczytana z krzywej wzor -

c0Y."ej, )J g, 

9 - naważka próbki produktu pobrana do mineralizacji, g. 

2.9. Wynik końcowy oznac zania. Za wynik końcowy na­

l eży pr zyjęć śr ednię ar y tmetycznę dwóch równol egłych 0-
~ 

znaczań, mi ędzy którymi różnica n ie przekracza 40 % wy­

niku mn iejszego. W yni k na l eży zaokręgl i ć do 0 , 1 zgodnie z 

PN_70/ N_02120 (metoda Z). 

2. 10. Odt w ar za Iność metody - 60 %. 

KONIE C 

IN FORMACJE DOD ATKOWE 

1. Insty tucja opracowu ję ca normę . - Inst y tut 

M i ęsnego i Tłuszczowego, Warszaw a. 

2. Normy zw iązane 

Pr zemysłu 

PN _76/A_B6910 Tłuszcze roślinne jadalne. R:>bieranie pró-

bek i pr zygotowyw anie próbki laboratoryjnej 

PN - 76/ A - 8691 1 Tłuszcze roś I i nne jadalne. Metody badań 

Przygotowywar;ie próbek do analizy 

PN_70/N_02120 Zasady zaokrę glania i zapisywania li czb 


