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1. WSTEP

1. 1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda

ozhaczania zawartosci otowiu w ttuszczach rosélinnych ja-

dalnych.
1. 2. Zakres stosowania normy. Norme stosuje sige do
olejéw, ttuszczédw 100-procentowych oraz emulsji ttusz-

czowych.

2. METODA OZNACZANIA

2. 1. Zasada metody polega na wyodrebnieniu oftowiu =z

proébki za pomoca mineralizacji '"na mokro! lub '"na sucho!,
przeprowadzeniu w kompleks z ditizonem 1| spektrofoto-

metrycznym oznaczeniu jego zawartosci.

2. 2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr lub kolorymetr umozliwiajacy pomiar
przy dltugosci fali okoto 510 nm i wyposazony w kuwety o
drodze optycznej 10 mm, zaopatrzone w przykrywki.

b)l_abor‘ator‘yjny ptaszcz grzejny elektryczny umozliwia-
jacy ogrzewanie do 3000(3.

c) Stoper.

d) Kolby Kjel.dahla pojemnosci 250 cm3.

e) Lejki o $rednicy okoto 50 mm.

f) Rozdzielacze pojemnosci 100 c:m3.

g) Tygle lub parownice kwarcowe pojemnosci okoto
100 cm3.

h) Piec do spalan z mozliwoscia uzyskania temperatury
450°C.

i) Suszarka z regulowana temperatura do 130°C.

j) Saczki bezpopiotowe.

k) Cylindry z korkami szlifowymi pojemnosci 100 (:m3
z odpowiedniego szkta, np. "Rasoterm', "Pyrex!,

, 3 ) 3

I) Biureta pojemnosci 10 cm z podziatkaco 0,02 cm .
- . 3

rn) FPipety jednomiarowe pojemnosci 1; 2; 51 10 cm .

n) Pipety wyciagniete z rurki szklanej.

2,3, Sprawdzanie i przygotowywanie szkta laboratory jne-

go, Szkto uzywane do oznaczania otowiu, w tym takze ku-
wety, nalezy uprzednio sprawdzié, czy jest odporne na
dziatanie ditizonu, Sprawdzenie to nalezy wykonaé po u-
przednim wytrawieniu szkta cieptym roztworem kwasu azo-
towego ( 1:4), wyptukaniu woda destylowana i dwukrotnie
destylowana, Nastepnie szkfo nalezy wysuszy¢ i wytrzasad
w nim 0,001-procentowy roztwér ditizonu w chloroformie,
Biurety i pipety napetnié¢ roztworem ditizonu i pozostawié
na 1 h, Zmiana barwy ditizonu jest dowodem nieodpornosci
szkta na dziatanie ditizonu, W przypadku nieznacznego
przenikania metali reagujacych z ditizonem (minimaina zmia-
na barwy) nalezy szkfto wytrawié kilkakrotnie 0,03-procen-
towym roztworem ditizonu w chloroformie, po czym prze-
my¢ chloroformem i ponownie sprawdzié¢ 0,001-procentowym
roztworem jak wyzej, Jezeli nastapi zmiana barwy ditizonu
w przypadku kuwet, to nalezy je wymienic,

Do oznaczania otowiu metoda ditizerowa mozna uzywacd

ty lko szkta odpornego na dziatanie ditizonu,

2.4

o B B

Odczynniki i roztwory

a) Roztwory wzorcowe otowiu:

Roztwdr wzrocowy podstawowy = otowiu

zawartosdé

i mg/cm3, Azotan otowiawy F—’b(NO3)2 cz,d.a, éwiezo prze-
kr‘ystaiizowény i wysuszony do statej masy w temperaturze
'IOSOC wprowadzié¢ w ilodci 0,1598 g do kdélby pomiarowe]
pojemnoéci 100 cm™ i rozpusci¢ w rozciehnczonym kwasie a-

zotowym (1:100), Roztwdr jest trwaty w ciagu 1 miesiaca,

2 . ) 3
Roztwdr wzorcowy roboczy -~ zawartosé otowiu 10 pg/cm :

1 cm3 roztworu wzorcowego podstawowego wprowadzié pi-
peta do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm'3 i uzupemlié
do kreski rozcienczonym kwasem azotowym (1:100). Roz-
twér ten nalezy kazdorazowo sSwiezo przygotowywac,

b) Btekit tymolowy cz, d, a, 0,04-procentowy, 0,1 a big-
kitu tymolowego ogrzewac z 4,3 cm3 0, 05N roztworu waos-
rotlenku potasowego i 5 cm3 96-procentowego etanoiu, ~o

.
catkowitym rozpuszczeniu uzupeinié do objetosci 250 cm 20-
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-procentowym roztworem etanolu,
c) Chloroform cz, d, a, przedestylowany znad tienku wap-

nia,

d) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz, d, a, roztwér 20-
kprocentowy, sprawdzony ha nieobecnos¢ metali ciezkich za
pomoca 0, 001-procentowego chlofoformowego roztworu di-
tizonu, a w razie potrzeby oczyszczony przez wyktoécenie
z kolejnymi porcjami 0,1-procentowego chlor‘ofgr‘mowego
roztworu ditizonu tak dtugo, az zielona warstwa chliorofor-
mowa przestanie zmienia¢ zabarwienie, Nastepnie wykté-
caé roztwér z porcjami czystego chloroformu, az warstwa
chloroformowa bedzie catkowicie bezbarwna,

e) Cyjanek potasowy cz,d,a,, roztwér 10-procentowy,
50 g cyjanku potasowego rozpuscié w 50 cm3 wody, nastep-
nie 1 3 2 cm3 uzyskanego roztworu nasyconego wyktocié w
cylindrze z doszlifowanym korkiem 2z taka samg iloscia
0, 001-procentowego roztworu chloroformowego ditizonu,
Jezeli barwa ditizonu zmieni sie, nalezy caly roztwédr O~
czysécié od zanieczyszczen $ladami metali w ten sam SpoO-
sc’)b, jak podano w poz, d), Po oczyszczeniu roztwor Ccy=-
janku natychmiast rozciehczyé woda do stezenia 10%. W
przypadku gdy roztwér ditizonu przy wyktécaniu nie zmieni
barwy, roztwér cyjanku rozciefczy¢ od razu do

10%.

stezenia

Cyjanek potasu jest silng trucizna i nalezy z nim poste-

powac ostroznie!

f) Cytrynian amonowy cz,d, a,, roztwér okoto 50-pro-

centowy, 500 g kwasu cytrynowego (CGHBO7

kalizowac wodorotlenkiem amonowym do pH = 9 i

‘ Hzo) zal-
uzupetnic
woda do objetosci 1 000 cms, Oczysécié roztwér przez wy-
trzasanie go z 0, 1-procentowym roztworem ditizonu,

g) Ditizon ( dwufenylotiokarbazon C,_H. N S)

13 12 4
0,1-procentowy roztwér w chloroformie oraz roztwér 0001~

cz, d, a,

-procentowy sporzadzony w dniu oznaczania z roztworu

3
50 +#§ 75 cm
chloroformu, przesaczyc przez saczek w celu oddzielenia

0, 1-procentowego, 1 g ditizonu rozpuécié w

substancji nierozpuszczalnych, Wytrzasa¢ w rozdzielaczu

3
ze 100 cm™~ wody amoniakalnej (1:100) woinej] od  metali

(ditizon przechodzi do warstwy wodnej dajac roztwér po-
mararficzowy ), Przesaczy¢ przez watg do duzego rozdziela-
cza, Zakwasié lekko rozcieficzonym kwasem solnym i prze-
prowadzié ekstrakcje wytraconego ditizonu 2 + 3 porcjami
po 20 cmachlor‘ofor‘mu, Potaczone wyciagi przemy<i w roz-
dzielaczu 2 3+ 3 razy woda, Przelaé do zlewki i odparowacd
chioroform na lekko ogrzanej tazni wodnej, unikaj{.n_c roz-
pryskiwania w koAcowym etapie, Usunac ostatnie slady wil-
goci ogrzewajac w temperaturze 50°C pod préznia, Suchy
odczynnik przechowywac w ciemnym i szczelnie zamknie=
tym naczyniu, Roztwdr 0,1-procentowy mozna przechowy=-
wac w ciagu 1 miesiaca,
h) Kwas solny stezony spektralnie cz, i 0,I1N roztwdr,

i) Kwas siarkowy stezony spektrainie cz, (1,84),

j) Nadtelenek wodoru specjainie cz, (do pétprzewodni-
Kéw ).

k) Wodorotlenek amonowy cz,d, a, sprawdzony na nie-
obecnos$¢ metali ciezkich, a w razie potrzeby oczyszczony

przez destylacje,
I) Woda dwukrotnie destylowana z aparatury kwarcowej

lub szklanej,

2.5 Przygotowanie krzywej wzorcowej, Do cylindréw

pomiarowych z korkami ze szlifem odmierzy¢ za pomoca

biurety 0,1; 0,2; 0,3; 0,5i 0,8 cm3 roboczego roztworu
wzorcowego azotanu ofowiawego, co odpowiada 1; 2; 3; 5 i
8 pg Pb, Roztwér uzupeini¢ woda do objetosci 20 cm3, Do-
daé 10 <:m3 cytrynianu amonowego, 6 kropli btekitu tymolo-
wego, zmieszal i za pomoca wodorotienku amonowego do-
prowadzié¢ do pH 9,5 ( zmiana barwy z 24ttej na niebiesk@)_
Nastepnie dodac 1 cm3 roztworu chiorowodorku hydroksy-
loaminy, 5 cm3 roztworu cyjanku potasowego oraz doktadnie
10 c:m3 0,001-procentowego roztworu ditizonu, Zawartosc
cylindrow wytrzasac energicznie w ciagu 1 min, Fozosta~
wi¢ na 15 min do rozdzielenia sig warstw, nastepnie roz-
twory chloroformowe przenieéé pipetami do kuwet, Przy po-
bieraniu warstwy chloroformowej nalezy uwaiaé, aby do pi-
pety nie dostaty sie $§lady wody, Po napetnieniu pipety na-
lezy ja wytrzeé z zewnatrz do sucha za pomocga bibuty lub
ligniny, Kuwety po napefnieniu nakry¢ przykrywka,

Wartoéc¢ absorpcji zmierzyé przy diugosci fali 510 nm
sto'sujgc prébg odczynnikowa jako odnosnik, Otrzymane
wielkosci naniesé¢ na wykres w uktadzie pg Pb - absorban-
cja

2.6, Przygotowanie probki, Pobieranie i przygotowanie

éredniej prébki laboratoryjnej wykonaé wg PN-76/A-86910
i PN-76/A-86911,

2.7, Wykonanie oznaczania

2

et §

7,1, Mineralizacja 4)

2,7.1,1, Mineralizacja '"na mokro!', Odwazy¢ 10 *0,1 g

proébki, przeniesé iloSciowo do kolby Kjeldahla i wtozyé do

szyjki lejek, Wstawié kolbe na 5 min do rozgrzanego pta-

szCcza grzejnego (pr‘ébka powinna zbrgzowieé i nie zawie-

raé kropli wody), Przenieéé kolbe do naczynia (np, zlew-
. 3

ki) i ostroznie na goraco doda¢ 20 cm~ stezonego kwasu

siarkowego, Pozostawié¢ na 10 min zwracajac uwage, aby
nie poruszy¢ kolba, adyz wtedy nastepuje silne pienienie i
niebezpieczenstwo wyrzucenia zawartosci z kolby, Nastep-
nie do kolby dodac powoli, mieszajac zawartosé, 20 cm3
nadtlenku wodoru, Wstawié kolbe do piaszcza grzejnego i
ogrzewac do temperatury 250 + 28000_ Do rozdzielacza od-

3 ”
mierzy¢ okoto 100 cm  nadtlenku wodoru, umiescié go nad

") Obowiazuje przeprowadzanie mineralizacji probki  !"na
mokro!', a w wyjatkowych wypadkach - ''"na sucho'',
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kolba i nastawi¢ kranik w ten sposéb, aby ciecz sptywata
kropla za kropla. Po 10 min ogrzewania dodac przez lejek
wprost do kolby nastepna porcje stezonego kwasu siarkowe-
go w iloéci 10 cma, wstrzymujac jednoczeénie dodawanie nad-
tlenku wodoru, Po 15 min mineralizac]i ponownie dodawadé do
kolby nadtlenek wodoru niewielkimi porcjami tub duzymi
Kroplami, Gdy mineralizat odbarwi sie, oddestylowywaé wo-
de do momentu wydzielania sig biatych dyméw, Jezeli minera-
lizat zbrunatnieje, dodawac kroplami nadtlenek wodoru, az
do odbarwienia roztworu, po czym ponownie odparowac wo-
de. Postepowad w ten sposéb do momentu trwatego odbar-
wienia mineralizatu, Pozostatosé przeniedé do cylindra =z

korkiem ze szlifem w celu dalszego oznaczania,

2 .7.1,2, Mineralizacja '"na sucho!, Do parownicy kwar-

cowej odwazyé 10 0, 1 g badanego ttuszczu, Wstawié pa-
rownice do suszarki rozgrzanej do temperatury okoto 1300(2
i przykryé saczkiem, Po zbrunatnieniu ttuszczu (po okoto
1 h) wyjaé parownice z suszarki, zwinac saczek w stozek
i wstawié go do rozgrzanego ttuszczu, a po nasaczeniu za-
palié, Gdy ttuszcz ulegnie spaleniu, umiesci¢ parownice w
piecu do spalaf i prazy¢é w temperatur ze lLSOOC, az do
uzyskania biatego popiotu (2 + 2,5 h), Wyjaé parownice z
pieca i po ostygnieciu sptukaé jej scianki 2 cm3 stezonego
kwasu solnego, Nastepnie kwas odparowa¢ na érednio roz-
grzanej ptytce elektrycznej (nie przekroczyé temperatury
4500(3), Pozostaly osad rozpuécié¢ w 5 cm3 roztworu kwasu
solneqgo i przeniesd ilodciowo do cylindra z korkiem ze

szlifem, Ponownie przeptukac parownice 5 cm roztworu

ralizacie

e 3
kwasu solnego, & nastepnie kilkoma cm  wody, Ptyny Na-
lezy zbierad w tym samym cylindrze, uwaZzajac aby roztwo-
ry kwasu solnego i wody nie przekroczyty w sumie objetos-

-

ci 20 c:mJ.

2,7, .2, Wykonanie oznaczania zawartosci ofowiu w mine-

1toéé mineralizatu zawarta w cylindrach uzupet-

" : o 3 . 3
ni¢ woda do objetosci 20 cm po czym dodaé 10 cm cytry-

nianu amonowego, Dalej postepowac tak, jak przy sporza-
dzaniu krzywej wzorcowej (p, 2.5). Wykonaé rdéwnaolegle

prébe odczynnikowa,

Odczytaé z krzywe] wzorcowej zawartosc otowiu odpo-
wiadajaca zmierzonej absorbancji,
2,8, Obliczanie wynikdw, Zawartosd otowiu badanego

produktu obliczyé w mg/kg wedtug wzoru

w ktéryms:
a - zawartoddé otowiu w prébce odczytana z krzywej wzer-
cowej, Mg,

g - nawazka prébki produktu pobrana do mineralizacji, g.

2,9, Wynik koficowy oznaczania, Za wynik koncowy na-

lezy przyjaé érednia arytmetyczna dwdéch rdwnolegiych o=
znaczah, miedzy ktérymi réznica nie przekracza 40% wy-
niku mniejszego, Wynik nalezy zaokragli¢ do 0,1 zgodnie z

PN-70/N-02120 (metoda ZJ).

2,10, Odtwarzalnosé metody ~ 60%,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instvtucja opracowujaca norme - Instytut Przemysitu

Migsnego i Tiuszczowego, Warszawa,

2, Normy zwiazane

PN-76/A-86910 Tiuszcze roélinne jadalne, Pobieranie pré-

bek i przygotowywanie prdbki laboratoryjne]
PN-76/A-86911 Ttuszcze roslinne jadalne, Metody badan,
Przygotowywanie prébek do analizy

PN-70/N-02120 Zasady zaokragiania i zapisywania liczb
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-procentowym roztworem etanolu,
c) Chloroform cz, d, a, przedestylowany znad tienku wap-

nia,

d) Chlorowodorek hydr-oksyl_oaminy cz,d,a, roztwér 20-
Rprocentowy, sprawdzony na nieobecnos¢ metali ciezkich za
pomoca 0, 001-procentowego chlo}-oformowego roztworu di-
tizonu, a w razie potrzeby oczyszczony przez wyktécenie
z kolejnymi porcjami 0,1-procentowego chlorof?rmowego
roztworu ditizonu tak dtugo, az zielona warstwa chlorofor-
mowa przestanie zmieniaé zabarwienie, Nastepnie wykté~
caé roztwdr z porcjami czystego chloroformu, az warstwa
chloroformowa bedzie catkowicie bezbarwna,

e) Cyjanek potasowy cz, d, a, , roztwér 10-procentowy,
50 g cyjanku potasowego rozpuscié w 50 cm3 wody, nastep-
niel 3 2 q::m3 uzyskanego roztworu nasyconego wyktécié w

taka sama

ditizonu,

cylindrze z doszlifowanym korkiem 2z iloscia
0, 001-procentowego roztworu chloroformowego
Jezeli barwa ditizonu zmieni sie, nalezy caty roztwoér O~
czyscié od zanieczyszczen Sladami metali w ten sam SpoO-
séb, jak podano w poz, d), Po oczyszczeniu roztwor Cy =
janku natychmiast rozciefczyé woda do stezenia 10%., W
przypadku gdy roztwér ditizonu przy wyktécaniu nie zmieni
barwy, roztwér cyjanku rozcieficzy¢ od razu do

10%.

stezenia

Cyjanek potasu jest silna trucizna i nalezy z nim poste-

powac ostroznie!

f) Cytrynian amonowy cz, d, a,, roztwér okoto

. HZO)

50-pro-

centowy, 500 g kwasu cytrynowego (CGH (@) zal-

=

kalizowaé wodorotlenkiem amonowym do pH = 9 i uzupetnié
3 ; 3
woda do objetosci 1 000 cm , Oczys$cicC roztwor przez wy=-
trzasanie go z 0, 1-procentowym roztworem ditizonu,
] .

13124 )
0,1-procentowy roztwér w chloroformie oraz roztwér 0001~

g) Ditizon ( dwufenylotiokarbazon C cz d. a,

-procentowy sporzadzony w dniu oznaczania z roztworu

50 + 75 cm3

chloroformu, przesaczyc przez saczek w celu oddzielenia

0, l-procentowego, 1 g ditizonu rozpuscié w

substancji nierozpuszczalnych, Wytrzasa¢ w rozdzielaczu

3
ze 100 cm wody amoniakalnej (1:100) wolnej od metali

(ditizon przechodzi do warstwy wodnej dajac roztwér po=-
maraficzowy ), Przesaczy¢ przez watg do duzego rozdziela-
cza, Zakwasié lekko rozcieficzonym kwasem solnym i prze-
prowadzié ekstrakcje wytraconego ditizonu 2 + 3 porcjami
po 20 cmachlorofor‘mu, Potaczone wyciagi przemyé w roz-
dzielaczu 2 3+ 3 razy woda, Przelaé do zlewki i odparowacd
chlioroform na lekko ogrzanej tazni wodnej, unikajrg_c roz-=
pryskiwania w kofhcowym etapie, Usunac ostatnie Slady wil-
goci ogrzewajac w temperaturze SOOC pod préznia, Suchy
odczynnik przechowywaé w ciemnym i szczelnie zamknie=
tym naczyniu, Roztwodr 0,1-procentowy mozna przechowy=-
wac w ciagu 1 miesiaca,
h) Kwas solny stezony spektralnie cz, i 0,I1N roztwdr,

i) Kwas siarkowy stezony spektralnie cz, (1,84),

j) Nadtelenek wodoru specjainie cz, (do pétprzewodni-
kéw),

k) Wodorotienek amonowy cz, d, a, sprawdzony na nie=
obecnos$¢ metali ciezkich, a w razie potrzeby oczyszczony

przez destylacje,
i) Woda dwukrotnie destylowana z aparatury kwarcowej

lub szklanej,

2.5 Przygotowanie krzywej wzorcowej, Do cylindréw

pomiarowych z korkami ze szlifem odmierzy¢ =za pomoca

biurety 0,1; 0,2; 0,3; 0,5i 0,8 cm3 roboczego roztworu
wzorcowego azotanu ofowiawego, co odpowiada 1; 2; 3; 5 i
8 pg Pb, Roztwér uzupeini¢ woda do objetosci 20 Cm3, Do-
daé 10 <:m3 cytrynianu amonowego, 6 kropli btekitu tymolo-
wego, zmieszac i za pomoca wodorotienku amonowego do-
prowadzi¢ do pH 9,5 ( zmiana barwy z 24ttej na niebieska).
Nastepnie dodac 1 cm3 roztworu chiorowodorku hydroksy-
loaminy, 5 cm3 roztworu cyjanku potasowego oraz doktadnie
10 cm3 0,001-procentowego roztworu ditizonu, Zawartosc
cylindréw wytrzasac energicznie w ciagu 1 min, Fozosta~
wi€ na 15 min do rozdzielenia sie warstw, nastepnie roz-
twory chloroformowe przeniesé pipetami do kuwet, Przy po-
bieraniu warstwy chloroformowej nalezy uwazadé, aby do pi-
pety nie dostaty sie $§lady wody, Po napetnieniu pipety na-
lezy jg wytrzeé z zewnatrz do sucha za pomoca bibuty lub
ligniny, Kuwety po napefnieniu nakryc¢ przykrywka,

Wartoéé absorpcji zmierzyé przy diugosci fali 510 nm
stdsujgc prébe odczynnikowa jako odnosnik, Otrzymane
wielkoéci nanieé¢ na wykres w uktadzie pg Pb - absorban-

cja

2.6, Przygotowanie prébki, Pobieranie i przygotowanie

éredniej prébki laboratoryjnej wykonaé wg PN-76/A-86910
i PN-76/A-86911,

2 7. Wykonanie oznaczania

2,.7. 1. Mineralizacja 4)

2,7.1, 1, Mineralizacja '"na mokro!', Odwazy¢é 10 *0,1 g

prébki, przeniesé iloSciowo do kolby Kjeldahla i wtozy< do

szyjki lejek, Wstawic¢ kolbe na 5 min do rozgrzanego pta=-
szCcza grzejnego { prébka powinna zbrazowiec i nie zawie-
rac kropli wody), Przenies¢ kolbe do naczynia {(np. zlew-
ki) i ostroznie na goraco doda¢ 20 cm‘3 stezonego kwasu

siarkowego, Pozostawié¢ na 10 min zwracajac uwage, aby
nie poruszy¢ kolba, adyz wtedy nastepuje silne pienienie i
niebezpieczenstwo wyrzucenia zawartosci z kolby, Nastep-
nie do kolby dodac powoli, mieszajac zawartosé, 20 cm3

nadtlenku wodoru, Wstawic kolbe do piaszcza grzejnego i
ogrzewac do temperatury 250 £ ZBOOC, Do rozdzielacza od-

2’ 3 - ” - #
mierzy<¢ okoto 100 cm nadtlenku wodoru, umiescié¢ go nad

1) Obowiazuje przeprowadzanie mineralizacji probki '"na
mokro', a w wyjatkowych wypadkach - ''na sucho'!,

»®
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kolba i nastawié kranik w ten sposéb, aby ciecz spiywata
kropla za kropla. Po 10 min ogrzewania doda¢ przez lejek
wprost do kolby nastepna porcje stezonego kwasu siarkowe-
go w iloéci 10 cm3, wstrzymujac jednoczednie dodawanie nad-
tlenku wodoru, Po 15 min mineralizacji ponownie dodawaé do
kolby nadtlenek wodoru niewielkimi porcjami lub duzymi
kroplami, Gdy mineralizat odbarwi si¢, oddestylowywaé wo-
de do momentu wydzielania sig biatych dyméw, Jezeli minera-
lizat zbrunatnieje, dodawac kroplami nadtlenek wodoru, az
do odbarwienia roztworu, po czym ponownie odparowac wo-
de. Postepowaé w ten sposob do momentu trwatego odbar-
wienia mineralizatu, Pozostatosé przeniesé do cylindra 2z

korkiem ze szlifem w celu dalszego oznaczania,

2 7.1,2, Mineralizacja '"na sucho', Do parownicy kwar-

cowej odwazyé 10 +0, 1 g badanego ttuszczu, Wstawié pa-
rownice do suszarki rozgrzanej do temperatury okoto 13000
i przykryé saczkiem, Po zbrunatnieniu ttuszczu (po okoto
1 h) wyjaé parownice z suszarki, zwinaé saczek w stozek
i wstawié go do rozgrzanego ttuszczu, a po nasaczeniu za-
pali¢, Gdy ttuszcz ulegnie spaleniu, umiedci¢ parownice w
piecu do spalan i prazy¢é w temperaturze 45000, az do
uzyskania biatego popiotu (2 + 2,5 h). Wyjaé parownice z
pieca i po ostygnieciu sptukac jej scianki 2 cm3 stezonego
kwasu solnego, Nastepnie kwas odparowac na érednio roz-
grzanej ptytce elektrycznej (nie przekroczyé temperatury
45000), Pozostaly osad rozpuéci¢ w 5 cm3 roztworu kwasu
solnego i przeniesé iloéciowo do cylindra z korkiem ze

szlifem, Ponownie przeptukaé parownice 5 cm roztworu

: ’ 3
kwasu solnego, & nastepnie kilkoma cm wody, Ptyny Na-
lezy zbierac w tym samym cylindrze, uwazajac aby roziwo-
ry kwasu solnego i wody nie przekroczyty w sumie objetos-

3
ci 20 cm .,

2,7.2, Wykonanie oznaczania zawartosci otowiu w _mine~

ralizacie

lHoéé mineralizatu zawarta w cylindrach uzupet-

g ; i 3 2
ni¢ woda do objgtosci 20 cm po czym dodac 10 cm cytry-

’
nianu amonowego, Dalej postepowac tak, jak przy sporza-
dzaniu krzywej wzorcowej (p, 2, 5). Wykonaé rdéwnolegle

prébe odczynnikowa,

Odczytaé z krzywej wzorcowe] zawartosc octowiu odpo-
wiadajaca zmierzonej absorbancji,
2 8, Obliczanie wynikéw, Zawartos< otowiu badanego

produktu obliczyé w mg/kg wedtug wzoru

w ktérym:
a - zawartosé otowiu w prébce odczytana z krzywej wzor-
cowej, g,

g - nawazka prébki produktu pobrana do mineralizacji, 9.

2.9, Wynik koficowy oznaczania, Za wynik koncowy na-

lezy przyjac $rednia arytmetyczna dwéch rdwnolegiych o0-
znaczarh, miedzy ktérymi réznica nie przekracza 40% wy-
niku mniejszego, Wynik nalezy zaokragli€ do 0,1 zgodnie z

PN-70/N-02120 (metoda Z),

2,10, Odtwarzalnosé metody ~ 60%,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instvtucja opracowujaca norme - Instytut Przemystu

Migsnego i Tluszczowego, Warszawa,

2, Normy zwiazane

PN-76/A-86910 Ttuszcze roélinne jadaine, Fobieranie pré-

bek i przygotowywanie prdébki laboratoryjne]j

-

PN-76/A-86911 Tiluszcze roélinne jadalne, Metody badan,
Przygotowywanie prébek do analizy

PN-70/N-02120 Zasady zaokragiania i zapisywania liczb



