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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg meto-
dy badan barwnikéw spozywczych przeznaczonych do
barwienia produktéw spozywczych.

1.2. Rodzaje badan

a) sprawdzanie klarownosci roztworu barwnika
w wodzie,
-b) sprawdzanie koncentracji 1 odcienia,

C) oznaczanie
dzie,
d) oznaczanie
€¢) oznaczanie
f) oznaczanie
g) oznaczanie
h) oznaczanie siarczanow,
1) oznaczanie zanieczyszczen
— ekstraktu, eterowego,
— fenoldw, '
— aminy,
j) oznaczanie zanieczyszczen
— rteci,
— olowiu,
— arsenu,
— chromu,
— miedzi,
— cynku.
1.3. Normy zwigzane
PN-59/A-04013 Artykuly zywno$ciowe. Oznaczanie za-
wartosci cynku
PN-76/C-04702 Barwniki. Ogdlne metody badan
PN-68/N-02310 Iluminanty i Zrédta sztucznego Swiatta
dziennego -

substancji nierozpuszczalnych w wo-

wilgotnosci,

popiotu,

pozostatosci po przesiewie,
czystosci,

organicznych:

nieorganicznych:

2. METODY BADAN

2.1. Sprawdzanie Kklarownosci roztworu barwnika
w wodzie. Odwazk¢ badanego barwnika spozywczego
(o masie wg tablicy) umiesci¢ w kolbie pomiarowej

1) ZN-55/MPCh/05-354, ZN-57/MPCh/04-2714, ZN-57/MPCh/
/04-2710, ZN-57/MPCh/04-2711, ZN-56/MPCh/04-353.

pojemnosci 100 ml, po czym doda¢ 60 ml wody desty-
lowanej o temperaturze 70°C. Po rozpuszczeniu barwni-
ka 1 ostudzeniu roztworu, dopeini¢ do kreski wodg de-
stylowana o temperaturze 20°C.

W identyczny sposOb przygotowad roztwoOr barwnika
WZOrcowego. .

Otrzymane roztwory barwnikéw poroéwnaé¢ w pro-
béwkach $rednicy 0,5 cm, w $wietle przechodzacym.
Barwniki spozywcze nie powinny wykazywac zadnego
zmetnienia.

2.2. Sprawdzanie koncentracji i odcienia. 0,25 g bai-
wnika spozywczego odwazy¢ z dokladnoscig do 0,001 g,
umies$ci¢ w parownicy porcetanowej pojemnosci 200 ml
i doda¢ 80 ml wody destylowanej. Parownicg¢ z zawar-
to$cig umiesci¢ na wrzacej tazni wodnej 1 utrzymywac
w tej temperaturze do catkowitego rozpuszczenia si¢
barwnika. Po ostudzeniu do temperatury 20°C roztwor
barwnika przenies¢ do kolby pomiarowe] pojemnosci
100 mi, dopeini¢ woda destylowang do kreski, po czym
przela¢ do parownicy porcelanowej. Nastgpnie do roz-
tworu zanurzy¢ pasek biatej bibuty do saczenia o wy-
miarach 200 X 400 mm 1 przeciggnac.

Rownocze$nie wykonaé¢ barwienie z roztworu bar-
wnika wzorcowego. Obydwa paski zawiesi¢ do wysu-
szenia w temperaturze pokojowej.

Naste¢pnie, nie uzbrojonym okiem pordéwnac inten-
sywnos¢ 1 odcien wybarwien przxgotowa’nych z barwni-
ka badanego 1 wzorcowego. Pordwnanie wykonac
w rozproszonym S$wietle dziennym lub stosowac Zrédto
sztucznego $wiatta odpowiadajace wymaganiom PN-68/
N-02310.

2.3. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie. Okoto 10 g barwnika odwazy¢ z dokladnoscig
do 0,01 g, przenie$¢ ilosciowo do zlewki pojemnosci
600 ml 1 doda¢ 150 ml wody destylowanej. Calos¢ pod-
grza¢ do wrzenia 1 utrzymywaé w te] temperaturze
przez 10 min. Przez caly czas ogrzewania miesza¢. Go-
ragcy roztwor niezwlocznie przesaczy¢ iloSciowo na lejku
analitycznym przez $redni sgczek ilo$ciowy, uprzednio
wysuszony do statej masy 1 zwazony z dokladnosdcig
do 0,0002 g w naczynku wagowym. Nast¢pnie zlewke
przemy¢ goraca woda destylowana w ilosci 50 cm’,
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a poptuczyny roéwniez przesaczy¢ przez lejek wprost
do kolby stozkowe] pojemnosci 300 cm?®. Otrzymany
roztwor w kolbie stozkowe] pozostawi¢ do oznaczania
ekstraktu eterowego. Osgd na sgczku przemyC¢ goraca
woda destylowang az przesacz stanie si¢ bezbarwny,
po czym saczek wraz z osadem umie$ci¢ w naczynku
wagowym uprzednio wysuszonym Ww temperaturze
100 = 105°C do statej] masy oraz zwazonym z doktad-
noscig do 0,0002 g i suszy¢ do statej masy w tempera-
turze 100 =+ 105°C. Po wysuszeniu naczynko wstawic
do eksykatora 1 po osiggnigciu temperatury pokojowej
zwazyC z dokladnoscig do 0,0002 g. Za statg masg¢ na-
lezy przyjac¢ mase, ktora po dwoch kolejnych suszeniach
nie rézni si¢ migdzy sobg wigce] niz o 0,001 g.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie
(X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(my — my)-+ 100

X = (1)
m
w ktérym: ,
m, -— masa naczynka wraz z sgczkiem 1 osadem, g,
mi — masa naczynka z sgczkiem, g,
m — odwazka barwnika, g.

Za wynik przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikow
oznaczan nie roznigeych sie miedzy soba wiecej niz
o 10% wyniku mniejszego.

2.4. Oznaczanie wilgotnosci przeprowadzi¢ wg PN-76/
C-04702 sposobem suszemia. Odwazy¢ 2 g barwnika
1 suszy¢ w temperaturze 100 =+ 105°C.

2.5. Oznaczanie pepiotu. Okoto 2 g barwnika odwa-
zv¢ 7 doktadnoscig do 0,0002 g w tyglu porcelanowym
pojemnosci 30 ml, uprzednio wyprazonym w tempera-
turze 750°C do state] masy 1 zwazonym z doktadnoscia
do 0,0002 g. Zawartos¢ tygla najpierw ostroznie spalac,
poOznie] prazyé przez 15 min. Nastgpnie tygiel wstawié
do pieca 1 w temperaturze 750°C prazy¢ do stale] masy.
Po wyprazeniu wstawié tygiel do eksykatora i po osigg-
nigciu temperatury pokojowe] zwazy¢ z doktadnoscia
do 0.0002 g. Za stala masg¢ nalezy przyja¢ masg, ktéra
po dwéceh koleynych prazeniach nie rézni si¢ migdzy
sobg wiece; niz o 0,001 g.

Zawarto$¢ popiolu (X)) obliczyé w procentach wg
wzoru

(m, - n’h) -"100

X, = (2)
m
w ktorym:
m; — masa tyvgla z pozostatos$ciag po prazeniu, g,
mi — masa tygla, g,
m — odwazka barwnika, g. ;

Za wynik przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikow

oznaczan nie roznigcych sie migdzy soba wigce] niz.

o 5% wyniku mniejszego.

. Wielko$é Numer
Lp. Nazwa barwnika odwazki rejestru
g barwnika -

1 Brunat czekoladowy G 0,1 Bw. 52
2 | Brunat czekoladowy MN 0.5 Bw.” 34
3 Brunat BN f. Bw. 35
4 Brunat BRN l Bw. 32
o Brunat kawowy N 0.5 Bw. 33
6 Brunat rumowy N 0,5 Bw. 31
7 Czeri DMN ' 0,05 Bw. 61
8 Czern niebieskawa BN 0,05 Bw. 62
9 Czerwien KLN 1 Bw. 39
10 Czerwien ORMN 1 Bw. 59
11 Czerwien pomidorowa PN 1 Bw. 42
12 Czerwien poziomkowa 2RLWN 1 Bw. 49
13 Czerwien wisniowa N : 0.5 Bw. 43
14 Kakaowy do budyniow 0,2 Bw. 51
15 Marzankowy do galaretek N 0,2 Bw. 67
16 Morelowy do galaretek N | Bw. 36
17 Pomaranczowy 1 Bw. 56
18 Pomaranczowy czerwonawy N 1 Bw. 30
19 Pomaranczowy zottawy N 1 Bw. 58
20 Poziomkowy do galaretek 1 Bw. 69
21 Purpurowy ] B. 72
22 Zielen do cukrow N 0.5 Bw. 53
23 Zofcienn cytrynowa A 1 B. &0
24 Zotcien cytrynowa BN 1 Bw. 54
25 | Zoélcien do budyniow N 1 Bw. 46
26 | Zblcien jajowa A ' I B. 80
27 Zotcien jajowa CN 1 Bw. 45
28 | Zotcien jajowa BN | Bw. 55
29 | Zotcien szafranowa AN ! Bw. 37
30 Zolcien szafranowa BN 1 Bw. 47

2.6. Oznaczanie pozostalosSci po przesiewie przepro-
wadzi¢ wg PN-76/C-04702. Stosowac¢ nast¢pujace | rzy-
rzady:

a) Sito o splocie ptéciennym lub rzadkowym o wy-
miarach boku oczka kwadratowego 0,5 mm. Oprawa
sita powinna mie¢ Srednice okolo 150 mm, a wysokos$¢
okoto 50 mm.

b) Pedzel z sieréci o $rednicy u nasady okoto 20 mm.

Do analizy odwazy¢ okoto 5 g barwnika.

2.7. Oznaczanie czystoSci :

2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwor 25-procentowy.

b) Kwas cytrynowy cz.d.a.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a.

d) Roztwor rozwijajgcy I: zmiesza¢ 4 ml roztworu
amoniaku wg a) z 96 ml wody destylowane;.

e) Roztwor rozwijajacy II: odwazy¢ 10 g wodoro-
tlenku sodowego, 16 g kwasu cytrynowego oraz 96 ml!
roztworu amoniaku, cato$¢ uzupetni¢ woda destylowa-
na do 800 cm?®. .

f) Roztwor barwnika. 1 g badanego barwnika odwa-
zy¢ z doktadnosciag do 0,01 g, umiesci¢ w kolbie po-
miarowe] pojemnosci 100 ml, doda¢ 80 ml wody 1 pou
rozpuszczeniu barwnika dopeini¢ woda destylowana do
kreski.

W ten sam sposoéb przygotowaé roztwor barwnika
WZOTCOWego. '

2.7.2. Wykonanie chromatogramoéow. Przygotowac dwie
szklane komory (uszczelnione). Na dnie kazdej umie$cié
szklane naczynie — rynienkeg. -



BN-70/6043-01 3

Do rynienki jednej komory wilaé roztwor rozwijajacy
[ do rynienki drugiej komory roztwdr rozwijajacy II.
Przygotowaé¢ dwa paski bibuty Whatmana nr 3 o wy-
miarach 10 X 30 cm. Na kazdym pasku w odlegtosci
3 ¢m od dolnego brzegu zaznaczy¢ lini¢ startu, a na
niej w odlegtosct 3 cm nanie$¢ pipetg po 0,005 ml roz-
tworu barwnika badanego oraz roztworu barwnika
wzorcowego. Nastgpnie po jednym pasku bibuty umies-
ci¢ miedzy precikami szklanymi w gérnej czasci obu ko-
mor w ten sposodb, aby dolna krawgdz paska nie do-
tykata powierzchni roztworu rozwijajacego. Naczynie
zakryC szczelnie ptytkami szklanymi i pozostawi¢ w tem-
peraturze pokojowej na 1 h. Po wymienionym czasie
dolny brzeg bibuly zanurzy¢ w roztworach rozwijajg-
cych na gle¢bokos¢ 0,5 cm 1 ponownie szczelnie zakryé
naczynia. Czas rozwijania 2 h.

Po uptywie 2 h chromatogramy wyjgé 1 wysuszy¢
(zawieszone) na powietrzu, po czym nie uzbrojonym
okiem dokona¢ wizualnej oceny.

2.7.3. Ocena chromatograméw. Barwne plamy obry-
sowac¢ zwyklym olowkiem i1 zaznaczy¢ Srodki plam. Wy-
znaczy¢ wspolczynnik migracji Ry kazdej plamy.

Poréwna¢ obraz chromatograficzny barwnika bada-
nego 1 wzorcowego. Prébka badana nie powinna wyka-
zywac¢ ubocznych plam barwnych poza przewidzianymi.

2.8. Oznaczanie siarczanéw

2.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy cz.d.a. i roztwor nasycony.

b) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

¢) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

d) Woda dwukrotnie destylowana.

2.8.2. Wykonanie oznaczania. 5 g barwnika odwazy¢
z. doktadnoscia do 0,01 g, przenies¢ ilosciowo do kolby

stozkowe] pojemnosci 250 ml, doda¢ 100 ml wody dwu-
- krotnie destylowanej i ogrzewa¢ na tazni wodnej do
rozpuszczenia barwnika. Doda¢ 35 g chlorku sodowe-
go, przykry¢ kolbeg szkietkiem zegarkowym 1 ogrzewac
na tazni wodnej przez 1 h czgsto mieszajac.

Zawartos$¢ kolby stozkowej ochtodzié, przeniesé ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 250 ml, po
czym uzupetni¢ do kreski nasyconym roztworem chlor-
ku sodowego. Catos¢ przesaczy¢ przez twardy suchy
sgczek 1losciowy na lejku analitycznym. Z filtratu po-
bra¢ 100 ml, umiesci¢ w zlewce pojemnosci 500 ml,
doda¢ 300 ml, wody 1 wobec papierka uniwersalnego
doprowadzi¢ kwasem solnym do pH = 7, po ¢zym do-
~da¢ 1 ml nadmiaru kwasu. Ogrza¢ roztwdr do wrzenia
1 przy energicznym mieszaniu wkropli¢ 25 ml roztworu
chlorku barowego, po czym zlewke nakry¢ szkietkiem
zegarkowym 1 pozostawi¢ na 4 h w temperaturze po-
kojowej.

Osad odsaczy¢ przez twardy saczek iloSciowy na lej-
ku analitycznym 1 przemy¢ gorgcg woda do zaniku
reakcji na jon chlorkowy (z azotanem srebra). Nast¢p-
nie saczek z osadem suszy¢ w temperaturze 100 <+ 105°C,
po czym spali¢ w wyprazonym do statej masy i zwa-
zonym z doktadnos$cig do 0,0002 g tyglu porcelancwym.
Osad w tyglu prazy¢ w temperaturze okoto 800°C do
statej masy. Tygiel z osadem ostudzi¢ w eksykatorze
do temperatury pokojowej i zwazy¢. -

Réwnoczes$nie przygotowaé w identyczny sposob pro-
be zerowg dla zbadania czysto$ci odczynnikow.
Zawarto$¢ siarczandw (X:) obliczyé w procen-
tach wg wzoru ,
(my - m3) 0,6086 - 250 - 100

5 = =

m - 100

2,5 + (m - m2) 60,86

m
w ktorym: h
m; — masa osadu siarczanu baru w probie ba-
danej, g, o
m, — masa osadu siarczanu baru w zerowej pro-
bie odczynnikéw, g,
m — odwazka barwnika, g,
0,6086 — mnoznik przeliczeniowy z BaSO4 na

NaQSO4.

2.9. Oznaczanie zanieczyszczen organicznych

2.9.1. Oznaczanie ekstraktu eterowego

2.9.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Eter izopropylowy cz.d.a., przygotowany w nastg-
pujacy sposob: 1 I eteru przemy¢ dwukrotnie 0,5 N roz-
tworu wodorotlenku sodowego po 100 ml oraz trzy
razy wodg destylowang po 100 ml.

Nast¢pnie sprawdzi¢ obecno$¢ nadtlenkow w wnaste-
pujacy sposob: 5 ml eteru umiesci¢ w rozdzielaczu po-
jemnosci 25 ml, doda¢ 5 ml 2-procentowego roztworu
jodku potasowego 1 wstrzasac energicznie przez 1 min.
Doda¢ roztworu kwasu solnego do niebieskiego zabar-
wienia papierka Kongo 1 1 ml roztworu skrobi. Nie-
bieskie zabarwienie skrobi $wiadczy o obecnosci nad-
tlenkoéw, ktore nalezy usungé w nast¢pujgcy sposob:
1 | eteru umiesci¢ w rozdzielaczu, doda¢ 10 + 20 ml
przesyconego roztworu siarczanu zelazawego 1 wytrza-
sa¢ energicznie przez 3 min, po czym oddzieli¢ warstwe
wodng.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a.,
i 0,1 N.

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwor 3 N 1 0,1 N.

d) Skrobia rozpuszczalna cz.d.a., roztwodr 3-procen-
towy.

e) Woda dwukrotnie destylowana.

f) Siarczan zelazawy cz.d.a., roztwor przesycony:
odwazy¢ 60 g krystalicznego siarczanu zelazawego, do-
da¢ 6 ml stezonego kwasu siarkowego, 100 ml wody
1 wymieszac.

2.9.1.2. Sprzet

a) Rozdzielacze cylindryczne pojemnosci 500 ml.

b) Pehametr.

c) Aparat Soxhleta pojemnosci 200 ml. Szliféw apa-
ratu Soxhleta oraz rozdzielaczy nie nalezy smarowac.

2.9.1.3. Wykonanie oznaczania

Ekstrakt obojetny. Roztwor otrzymany przy oznacza-
niu substancji nierozpuszczalnych w wodzie doprowa-
dzi¢ 2,5 N roztworem wodorotlenku sodowego lub 3 N
roztworem kwasu solnego do pH = 7, po czym uzupel-
ni¢ objetos¢ do 200 ml wodg. Catosé przeniesé¢ do cy-
lindrycznego rozdzielacza pojemnosci 500 ml, dodaé
100 ml eteru izopropylowego 1 energicznie wytrzasac

roztwor 2.5 N
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przez 2 min. Oddzielong warstwe wodnego roztworu
barwnika przenie$¢ do drugiego rozdzielacza tej samej
objetosci. Ekstrat eterowy przemy¢ woda, kilka razy
po 20 ml, az do otrzymania bezbarwnej warstwy wod-
nej. '

Nast¢pnie ckstrakt przenies¢ do kolby aparatu
Soxhleta 1 oddestylowaé okoto 85 ml eteru. Pozostaty
w kolbie ekstrakt przenie$¢ do uprzednio wysuszonego
1 zwazonego z doktadnoscig do 0,0002 g naczynka wa-
gowego. Ponadto kolbg nalezy poptukaé eterem izopro-
pylowym w ilosci 5 ml i przela¢ rowniez do naczynka
wagowego. Nastgpnie naczynko wagowe umiescié
w zlewce, ktora z kolei wstawi¢ na tazni¢ wodng o tem-
peraturze 80°C, aby odparowaé eter. '

Ekstrakt alkaliczny. Do rozdzielacza zawierajgcego
wodny roztwor barwnika, dodaé 2 ml 2,5N roztworu
wodorotlenku sodowego, 100 ml eteru izopropylowego
I energicznie wstrzasa¢ przez 2 min,

Oddzielong warstwe roztworu barwnika przenie$é do
drugiego rozdzielacza tej samej objetosci. Ekstrakt al-
kaliczny przemy¢ 0,IN roztworem wodorotlenku sodo-
wego dwa razy po 20 ml, a nast¢pnie woda destylo-
wang. Przemywanie ekstraktu woda 1 dalsze czynnoSci
wykona¢, jak w przypadku ekstraktu obojetnego. Do
odparowania eteru wzig¢ naczynko wagowe zawierajg-
ce juz ekstrakt obojgtny.

Ekstrakt kwasny. Do pozostawionego po ekstrakcie
alkalicznym roztworu barwnika dodaé¢ 5 ml 3N roztwo-
ru kwasu soincgo, 100 ml eteru 1izopropylowego 1 ener-
gicznie wytrzgsaé przez 2 min. Warstwe wodna z roz-
dzielacza usungc, a warstwe eterowg przemy¢ dwukrot-
nie 0,IN roztworem kwasu solnego po 20 ml, a na-
stgpnie woda. . .

Przemywanie ekstraktu woda destylowang i dalsze
czynnosct wykanaé jak w przypadku ekstraktu obojet-
nego. Do odparowania eteru wzig¢ naczynko wagowe
zawierajace poprzednie ekstrakty. ;

Po odparowaniu eteru na }azni wodnej naczynko
umiesci¢ w suszarce 1 suszy¢ przez 30 min w tempera-
turze 85°C. Nastgpnie naczynko umiedci¢ w_eksykato-
rze, ostudzi¢ 1 zwazyc.

ZawartosS¢ ekstraktu eterowego (X3) obliczyé w pro-
centach wg wzoru

_ (a-b)-100
m

X3 (4)
w ktorvm:

a — masa ekstraktu, g,

b — masa ekstraktu §lepej proby odczynnikow, g,

m — odwazka barwnika pobranego do ekstrakcji, g.

2.9.2. Oznaczanie zawarto$ci fenoli

2.9.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas fosforowy cz.d.a., (1,7).

b) p-Nitroanilina cz.d.a., roztwér zdwuazowany,
przygotowany w nastgpujacy sposob: 0,1 g p-nitroani-
liny, rozpusci¢ w 5 ml 25-procentowego kwasu solnego
cz.d.a., przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml 1 uzupetni¢ woda do kreski. 10 ml powstatego
chlorowodoru p-nitroaniliny zdwuazowa¢ 0,8 ml IN
roztworu azotynu sodowego cz.d.a. w temperaturze 0°C.

c) Woda dwukrotnie destylowana.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 10-procen-
towy. :

e) Roztwér fenolu — przygotowany w nastgpujacy
sposob: 1 g fenolu odwazy¢ z doktadnoscia do 0,001 g,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosct 1000 ml
1 uzupelni¢ woda do kreski.

Otrzymany roztwor zawiera w 1 ml 1 mg fenolu.
Roztwoér jest trwaly przez 4 miesigce. Z roztworu tego
pobra¢ 10 ml, umiesci¢ w kolbie pomiarowe] pojem-
nosci 1000 ml 1 uzupetnié wodg do kreski.

Otrzymany roztwér zawiera w 1 ml 10 pg fenolu.

2.9.2.2. Sprzet. Zestaw do destylacji z para wodng
(na szlify).

2.9.2.3. Przygotowanie skali wzorcowej. Do jednako-
wych probowek z bezbarwnego szkta odmierzy¢ pipetka
0,1; 0,2 ... 0,6 ml (roboczego) wzorcowego roztworu
fenolu (co odpowiada 1, 2 ... 6 pg fenolu) 1 dopeinié
do 15 ml woda destylowang, doda¢ po 1 ml roztworu
zdwuazowanej p-nitroaniliny 1 0,5 ml wodorotlenku
sodowego.

2.9.2.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 5 g barwni-
ka, umiesci¢ w kolbie kulistej, destylacyjnej pojemnosci
500 ml, doda¢ 30 ml wody destylowanej, I ml kwasu
fosforowego 1 destylowac z parg wodng tak, aby 75 ml
destylatu otrzymad podczas 20 = 40 min. Po zebraniu
75 ml destylatu ogrzewanie przerwac i wykonac badanie
na zawarto$¢ fenoli. W tym celu pobrac pipetg 15 ml
destylatu 1 umies$ci¢ w probowce z bezbarwnego szkia
— takiej samej w jakich sporzadzono roztwory wzor-
cowe. Dodaé 1 ml roztworu zdwuazowanej p-nitreani-
liny, wymiesza¢ i1 dodac¢ 0,5 ml roztworu wodoro*’enku
sodowego. Poroéwnac¢ otrzymane zabarwienie z rOwno-
cze$nie przygotowana skala wzorcowa.

W identyczny sposOb przygotowac probg zerowg dla
zbadania czysto$ci odczynnikdw, pobierajac zamiast
15 ml destylatu, 15 ml wody.

" Zawartos$¢ fenolu (X4) wyrazong w miligramach na
1 kg barwnika obliczy¢ wg wzoru
(n=n1) 75
X B —yermam—r—— (5)
a- - m
w ktorym:

n1 — 1ilos¢ fenolu zawarta w probce zerowej, okres-

lona przez poréwnanie ze skalg wzorcow, pg,

n — ilo$¢ fenolu zawarta w probce destylatu wzig-
tej do kolorymetrycznego oznaczania, okreslo-
na przez porOwnanie ze skalg wzorcow, pg,

a — 1los¢ destylatu pobrana do kolorymetrycznego
oznaczania, ml,

m — 1lo§¢ barwnika wzigtego do badania, g.

2.9.3. Oznaczanie zawartosci amin

2.9.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor IN 1 30-
-procentowy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwo6r IN.

c) Azotan sodowy cz.d.a., roztwor 1IN,

d) Woda dwukrotnie destylowana.

e) Alfanaftol cz.d.a., roztwor 2-procentowy w alko-
holu etylowym 96-procentowym. Trwatly przez 2 tygod-
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nie. Roztwdr roboczy przygotowany nast¢pujgco: 5 ml
2-procentowego roztworu alfanaftolu odmierzy¢ do na-
czynia pojemnos$ci 100 ml oraz doda¢ 50 ml IN wodo-
rotlenku sodowego. Przygotowac bezposrednio przed
oznaczaniem.

f) Anilina cz.d.a., roztwor przygotowany nast¢puja-
co: 1 g aniliny $wiezo przedestylowane] odwazy¢ z do-
ktadnoscig do 0,001 g 1 przenie$c¢ ilosciowo do kolby
pomiarowej pojemnosci 1000 ml i sptuka¢ kwasem sol-
nym w ilosci 20 ml. Zawarto$¢ kolby uzupeini¢ wodg
do kreski 1 wymiesza¢. 1 ml roztworu zawiera 1 mg
aniliny. Roztwor trwaty przez 2 miesigce.

Z roztworu tego pobra¢ 10 ml, umiesci¢ w kolbie
pomiarowej pojemnosci 1000 ml i uzupetnié wodg do
kreski. Otrzymany roztwor zawiera w 1 ml 10 pg fe-
nolu.

2.9.3.2. Sprzet. Zestaw do destylacji z parg wodng
(na szlify).

2.9.3.3. Przygotowanie skali wzorcowej. Do jednako-
wych probowek z bezbarwnego szkla odmierzy¢ pipeta
0,1, 0,2 ... 1,0 ml wzorcowego roztworu aniliny, (co od-
powiada 1,2 .... 10 pg aniliny) i dopelni¢ wodg do
10 ml, po czym doda¢ po 0,2 m] kwasu solnego i 0,1 ml
azotynu sodowego. Wytrzasa¢ przez 3 min nastepnie
doda¢ po 5 ml roztworu alfanaftolu.

Do przygotowania skali wzorcowej nie uzywaé roz-
twor6w z wigksza iloscig aniliny niz 10 pg.

2.9.3.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 5 g barwni-
ka z dokladnoécig do 0,01 g, przenieé¢ do kolby ku-
listej destylacyjnej pojemnosci 500 ml. Dodaé¢ 50 ml
wody destylowanej, 15 ml 30-procentowego roztworu
wodorotlenku sodowego 1 destylowa¢ z parg wodng.

Zebra¢ 50 ml destylatu, z ktérego pobra¢ 10 ml
1 umiesci¢ w probowce z ‘bezbarwnego szkta, takiej
samej — w jakich sporzadzono roztwory wzorcowe.
Do probowki doda¢ 0,2 ml roztworu kwasu solnego,
0,1 ml roztworu azotynu sodowego 1 wytrzasaé przez
3 min. Nastgpnie doda¢ 5 ml §wiezo przygotowanego
roztworu alfanaftolu. Poréwnaé otrzymane zdétte do

z6ttopomaranczowego zabarwienie proby z rownoczes$-

nie przygotowang skalg wzorcowa. W przypadku wy-
stapienia zabarwienia wskazujgcego na wyzszg zawar-
to$¢ amin niz [0 pg, powtdrzy¢é oznaczanie z mniejszg
lloscig destylatu.

W identyczny sposéb przygotowaé probe zerowg dla
zbadania czystosci odczynnikow, pobierajgc zamiast
10 ml destylatu, 10 ml wody.

Zawarto$¢ amin (Xs) wyrazong w miligramach na
1 kg barwnika, obliczy¢ wg wzoru

(n - 1) - 50

5 —_—

(6)
a - m
w ktorym:

n — ilo§¢ amin zawarta w probie destylatu wzig-
te] do oznaczania, okre$lona przez poréwna-
nie ze skalg wzorcowa, pg, _

n1 — 1lo§¢ amin zawarta w probie zerowej, okreslo-
na przez porOwnanie ze skalg wzorcow, g,

a — 1lo$¢ destylatu pobrana do kolorymetrycznego
oznaczania, ml,
m — ilos¢ barwnika wzieta do badania, g.

2.10. Oznaczanie zanieczyszczen nieorganicznych

2.10.1. Sprawdzanie i przygotowanie szkla laborato-
ryjnego. Szklo specjalne i zwykle laboratoryjne, uzywa-
ne do oznaczania: rtgci, otowiu, miedzi, cynku, nalezy
uprzednio sprawdzi¢, czy jest odporne na dzialanie
ditizonu.

2.10.1.1. Odczynniki

a) Ditizon cz.d.a., roztwor 0,03-procentowy w chlo-
roformie — podstawowy. Przechowywaé w chlodzie
i ciemnosci. Roztwor roboczy przygotowany nast¢pu-

"jgco: Odmierzy¢ 6,7 ml roztworu ditizonu podstawo-

wego do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml i uzupel-
ni¢ chloroformem do kreski.

Roztwor przygotowaé bezposrednio przed uzyciem.

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1.4).

c¢) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

d) Woda dwukrotnie destylowana.

2.10.1.2. Wykonanie sprawdzania. Szkio przeznaczo-
ne do badan nalezy w pierwszej kolejnosci wymy¢ kwa-
sem azotowym, a nast¢pnie stgzonym kwasem solnym.
Kilkakrotnie przeptuka¢ wodg destylowang, wodg dwu-
krotnie destylowana, wysuszyé, po czym wytrzasaé
w nim roboczy roztwdr ditizonu.

Biurety i pipety, po .przeptukaniu jak wyzej, napel-
ni¢ roztworem ditizonu 1 pozostawi¢ na | h. Zmiana
barwy roztworu jest dowodem nieodpornosci szkta na
dziatanie ditizonu. W przypadku nieznacznego przeni-
kania metali reagujacych z ditizonem (minimalna zmia-
na barwy) nalezy wytrawi¢ szkto kilkakrotnie 0,03- pro-
centowym roztworem ditizonu 1 ponownie sprawdzi¢
roboczym roztworem ditizonu jak wyzej, po czym prze-
my¢ chloroformem 1 jeszcze raz sprawdzi¢ z roboczym
roztworem ditizonu.

Do oznaczania rtgci, miedzi, cynku, olowiu, mozna
uzywac tylko szkta odpornego na dzialanie ditizonu.

2.10.2. Mineralizacja

2.10.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a., (1,4).

b) Kwas siarkowy cz.d.a., (1,84).

¢) Kwas nadchlorowy cz.d.a., roztwdr 60-procento-
wYy. |
d) Siarczan hydrazyny cz.d.a., roztwor 0,5-procento-
wy. '

e) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 6N.

f) Woda dwukrotnie destylowana.

2.10.2.2. Sprzet

Zmodyfikowany aparat Gorsucha wg rys. 1.

2.10.2.3. Wykonanie mineralizacji. 10 g barwnika od-
wazyé z doktadnoécia do 0,01 g, przenies¢ do kolby
z trzema szyjkami 1 doda¢ 20 ml wody destylowane;.

Zmontowa¢ aparat wg rys. 1, w ktébrym wszystkie
szlify wysmarowa¢ kwasem siarkowym. .

Do ptuczki wla¢ 5 ml wody destylowanej, do kolby

‘za§ za pomoca wkraplacza wprowadzi¢ 5 ml kwasu

siarkowego, 10 ml kwasu azotowego oraz 10 ml roz-
tworu kwasu nadchlorowego. Zawarto$¢ kolby pozosta-
wi¢ przez '/> h w temperaturze pokojowej z otwartym
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Rys. 1o I — kolba kulista z trzema szyjkami pojemnosci 500 ml lub
750 ml ze szlifami 29/32 1 14/32, 2 — kondensator z dwoma szlifami
29,/32 1 45/40 i kranem dwudroznym, 3 — chtodnica kulkowa z dwo-
ma szlhitami 45/40 1 14/32, 4 — ptuczka potgczona z chlodnica, ze
szhitem 14/32, 5 — wkraplacz pojemno$ci 25 ml ze szlifem 14/32,
6 — termometr o zakresie temperatury 0 <+ 360°C, ze szlifem 14/32,
umieszczony na wysokosci okoto 1 cm od dna kolby, 7 — kran dwu-
drozny.

kranem kondensatora. Nast¢gpnie przez siatkg azbesto-
wa zaczyé ogrzewaé zawarto$¢ kolby bardzo ostroznie
malym plomieniem o temperaturze 40 =+ 50°C. Gdy
rozpocznie si¢ burzliwe wydzielanie tlenkow azotu, pal-
nik zgasi¢. Po ustaniu reakc)i egzotermicznej calosé
ogrzewac¢ dalej zwi¢kszajac stopniowo ptomien. Po go-
dzinie ogrzewania (105 = 115°C) zamkngé kran kon-
densatora 1 ogrzewac silnym plomieniem do tempera-
tuery 160 + 180°C, destylujac ptyn do kondensatora.

Jezeli po 10 min utrzymywania roztworu w tej tem-
peraturze ptyn w kolbie nie zjas$nieje, doda¢ z wkrapla-
cza kilka kropel kwasu azotowego. Jezeli roztwor beg-
dzie bezbarwny lub lekkozoéttawy przy obficie wydzie-
lajacych sie dymach kwasu siarkowego, przerwac ogrze-
wanie. Po skonczonym spalaniu odpedzi¢ tlenki azotu
stanowigce przeszkod¢ w dalszym oznaczaniu. W tym
celu do ochtodzonego do temperatury 100°C roztworu
wla¢ ostroznie z wkraplacza dwukrotnie po 20 ml wody
destylowane] 1 kazdorazowo ogrzewa¢ do temperatury
160 -+ 180°C, utrzymujgc roztwOr w te] temperaturze
przez 10 min. Nastepnie roztwér ochtodzi¢ do okoto
100°C, wla¢ przez wkraplacz 20 ml roztworu siarczanu
hydrazyny 1 ogrzewaé¢ do temperatury 180°C. Po tym
czasie zawarto$¢ kondensatora i phuczki przesaczy¢ przez
sagczek ilosciowy na lejku analitycznym do kolby po-
miarowe] pojemnosci 200 ml do ktorej wla¢ réwniez

-

wode¢ pochodzgca z przemycia kondensatora, ptuczki
i chtodnicy. Doda¢ 5 ml kwasu siarkowego, 10 ml roz-
tworu kwasu octowego 1 uzupelni¢c zawartos¢ kolby
woda do kreski. Uzyskany roztwor okreshic literg A
i oznacza¢ z niego rte¢. Nastepnie z kolby wyjaé ter-
mometr i wkraplacz, optukac¢ ich szlifty woda, wymon-
towaé z aparatu kolbe z trzema szyjkami i zawartos¢
.jej saczyé przez saczek iloSciowy na lejku analitycz-
nym do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml, po czym
dopelni¢ woda destylowana do kreski. Uzyskany roz-
twor okresli¢ litera B 1 oznacza¢ z niego nastgpujgce
metale: olow, arsen, chrom, cynk, miedz.

W ten sam sposOb przygotowac zerowag probe¢ z uzy-
wanych do mineralizacji odczynnikow, dodajac je w tej
samej ilosci i1 kolejnosci jak przy mineralizacji barwni-
ka.

Mineralizacj¢ z uzyciem kwasu nadchlorowego nale-
zy przeprowadza¢ pod wyciggiem oszklonym szkiem
organicznym.

2.10.3. Oznaczanie rteci

2.10.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Chloroform cz.d.a.

b)  Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a.

c¢) Ditizon cz.d.a., roztwor 0,02-procentowy w chlo-
roformie — podstawowy. Przechowywa¢ w chiodzie
i ciemno$ci. Roztwdr roboczy przygotowany nastgpu-
jaco: odmierzy¢ 3 ml roztworu ditizonu podstawowe-
go do kolby pomiarowe] pojemnosci 100 ml i uzupet-
ni¢ chloroformem do kreski. Roztwor przygotowadé bez-
posrednio przed uzyciem.

2.10.3.2. Wykonanie oznaczania. Pipetag odmicrzyé
25 ml roztworu A i przenies¢ do cylindrycznego roz-
dzielacza pojemnosci 50 ml. Doda¢ 0,2 g chlorowo-
dorku hydroksyloaminy rozpuszczonego w 10 ml wody
oraz 0,5 ml chloroformu. Catos¢ energicznie wytrzasac
przez 30 s, po czym warstw¢ chloroformowa usungc.
Operacje dodawania chloroformu powtarza¢ az do
otrzymania bezbarwnego ekstraktu chloroformowego.
Po usunigciu ostatniej warstwy chloroformowej dodac
0,3 ml roboczego roztworu ditizonu. Catos¢ wytrzgsac
energicznie przez 30 s.

Zobttopomaranczowe zabarwienie warstwy ditizono-
wej $wiadczy o obecnoS$ci rtgci. :

Réwnoczesnie przygotowaé w identyczny sposob pro-
be zerowag dla zbadania czystosci odczynnikOw pobie-
rajgc zamiast 25 ml roztworu A, 25 ml zmineralizowa-
nej zerowej proby odczynnikow wg 2.10.2.3.

2.104. bznaczanie zawartosci otowiu

2.10.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwdr 25-procentowy. Czy-
sto$¢ sprawdzi¢ w nastepujgcy sposob: do cylindra z do-
szlifowanym korkiem wla¢ 2 ml st¢zonego amoniaku,
10 ml wody dwukrotnie destylowanej, 10 ml 0,004-pro-
centowanego roztworu ditizonu w czterochlorku wegla
i wymiesza¢. R6zowe zabarwienie warstwy czterochlor-
ku wegla jest dowodem zanieczyszczenia amoniaku me-
talami. W tym przypadku amoniak przedestylowaé do
odbieralnika z woda dwukrotnie destylowang, w apa-
racie do destylacji na szlify ze szkla jenajskiego.
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b) Bi¢kit tymolowy cz.d.a., 0,1-procentowy roztwor
w 20-procentowym alkoholu etylowym.

c¢) Chloroform cz.d.a.

d) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a., roztwor
20-procentowy. .

e) Cytrynian amonowy, roztwdr 50-procentowy
przygotowany nast¢pujaco: w duzej parownicy umiescic
500 g kwasu cytrynowego, po czym bardzo wolno ma-
tymi porcjami dolewaé roztworu amoniaku, az do zu-
pelnego rozpuszczenia si¢ kwasu cytrynowego i uzyska-
nia pH = 9, okreslonego na papierku uniwersalnym. Po
ostygnigciu roztwor przela¢ do cylindra pomiarowego
i uzupetni¢ do 1000 ml woda dwukrotnie destylowang.
Roztwor cytrynianu amonowego oczysci¢ od zanieczy-
szczen sladami metali przez wytrzgsanie go w rozdzie-
laczu z kolejnymi porcjami 0,1-procentowego chloro-
formowego roztworu ditizonu tak dtugo, az zielona
warstwa chloroformowa przestanie zmieniaé barwe.
S]ady ditizonu rozpuszczonego w roztworze cytrynianu
amonowego usungé przez wytrzasanie go z kolejnymi
porcjami chloroformu, tak dtugo, az chloroform bedzie
bezbarwny.

f) Cyjanek potasowy lub sodowy cz.d.a., roztwor
10-procentowy, przygotowany nast¢pujaco: odwazyé
50 g cyjanku i rozpusci¢ w 50 ml wody dwukrotnie
destylowanej. 1 = 2 ml uzyskanego roztworu nasyco-

nego umieSci¢ w cylindrze .z doszlifowanym korkiem,

do ktérego doda¢ taka samg ilo$é¢ 0,001-procentowego
chloroformowege roztworu ditizonu, po czym catosc
wytrzasac¢. Jezeli barwa roztworu ditizonu nie zmieni
si¢, roztwor cyjanku rozcienczy¢ od razu woda dwu-
krotnie destylowana do st¢zenia 10-procentowego. Je-
zeli barwa roztworu ditizonu zmieni si¢, nalezy caty
roztwor oczysci¢ od zanieczyszczen S$ladami metali,
w taki sam sposoéb jak podano dla roztworu cytrynianu
amonowego w poz. e€). Po oczyszczeniu roztwor cyjan-
ku natychmiast rozcienczy¢ do st¢zenia 10-procento-
Wego.

g) Ditizon cz.d.a.

Roztwdr podstawowy — 0,02-procentowy w chloro-
formie. Przechowywaé¢ w chlodzie i ciemnosci.

Roztwor roboczy, przygotowany nastepujaco: pobraé
5 ml roztworu podstawowego, umiesci¢ w kolbie po-
miarowe] pojemnosci 100 ml 1 uzupetni¢ chloroformem
do kreski. Przygotowaé bezposrednio przed wykona-
niem oznaczania.

Roztwor 0,004-procentowy w czterochlorku wegla.

Roztwor 0,1-procentowy w chloroformie i 0,001-pro-
centowy w chloroformie.

h) Wzorcowy roztwér otowiu, przygotowany w spo-
sob nastepujacy: azotan otowiawy cz.d.a. wysuszy¢
w temperaturze 105°C do statej masy, odwazy¢ 0,1598 g,
umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnos$ci 100 ml i uzu-
petni¢ do 100 ml roztworem kwasu azotowego (1 : 100).
Otrzymany roztwor zawiera w 1 ml 1 mg otowiu. Roz-
twor trwaty przez 4 miesiace.

Z tego roztworu pobra¢ 10 ml do kolby pémiaro-
wej pojemnosci 100 ml i rozcienczy¢ roztworem kwasu
azotowego (1 : 100) do 100 ml. Naste¢pnie pobraé¢ 10 ml
tego ostatniego roztworu, umiesci¢ w kolbie pomiaro-

wej pojemnosci 100 ml 1 uzupetni¢ do kreski roztworem
kwasu azotowego (1 : 100).
1 ml otrzymanego roztworu zawiera 10 pg otowiu.
i) Woda dwukrotnie destylowana.

2.10.4.2. Przygotowanie skali wzorcowej. Do jedna-
kowych cylindréw z doszlifowanymi korkami pojem-
nosci 50 ml odmierzyé kolejno pipetg 0,1, 0,2 ... 0,8 ml
wzorcowego roztworu otowiu (co odpowiada 1,
2, ... 8 pg otowiu) i uzupetni¢ woda destylowang do
5 ml. Nast¢pnie do kazdego z cylindrow dodac¢ z biu-
rety 10 ml roztworu cytrynianu amonowego, 6 kropli
roztworu biekitu tymolowego i roztworu amoniaku do
zmiany barwy roztworow z z0ltej do niebieskie]
(pH 9 =+ 9,5). Nast¢pnie doda¢ po I ml roztworu chlo-
rowodorku hydroksyloaminy oraz kolejno z biuret po
5 ml roztworu cyjanku potasowego lub sodowego
i 10 ml roboczego roztworu ditizonu. Zawartos$¢ cylin-
drow wstrzgsaé przez 30 s.

Do przygotowania skali wzorcow nie nalezy uzywac
roztworow z wickszg zawartoécig ofowiu niz 8 pg.

2.10.4.3. Wykonanie oznaczania. Do cylindra z do-
szlifowanym korkiem, takiego samego w jakich przy-
gotowano roztwory wzorcowe, odmierzy¢ pipeta 5 ml
roztworu B. Nast¢gpnie doda¢ roztworu cytrynianu
amonowego 1 pozostalych odczynnikéw w takiej same]
ilosci 1 kolejnosci, jak w 2.10.4.2 przy sporzadzaniu
roztworOw wzorcowych. Zawarto$¢ cylindra rowniez
wstrzgsa¢ przez 30 s. '

Otrzymane zabarwienie warstwy ditizonowej porow-
na¢ ze skalg wzorcowas.

W przypadku $ciemnienia roztworu mineralizatu po
dodaniu odczynnikéw nalezy: 10 ml roztworu B umies-
ci¢ w zlewce pojemnosci 25 ml i1 odparowac do sucha
(jezeli sucha pozostato$§¢ bedzie brunatna dodaé¢ 2 ml
kwasu nadchlorowego, zlewke¢ przykry¢ szkietkiem ze-
garkowym 1 ogrza¢ do wrzenia, po czym szkietko ze-
garkowe zdjg¢ 1 odparowaé roztwor do sucha; suchg
pozostato§¢ rozpusci¢ w kilku ml wody destylowa-
nej, doda¢ 2 ml roztworu siarczanu hydrazyny i odpa-
rowa¢ do pojawienia si¢ biatych dymoéw kwasu siarko-
wego. Nastepnie zawarto$¢ zlewki przenies¢ do kolby
pomiarowe] pojemno$ci 10 ml 1 uzupeilni¢ wodg do
kreski. Do oznaczania pobra¢ 5 ml otrzymanego roz-
tworu. '

W przypadku wystgpienia zabarwienia wskazujgcego
na wyzszg zawarto$¢ olowiu niz 8 pg, nalezy powto-
rzy¢ oznaczanie biorgc mniejsza ilo$¢ roztworu B, uzu-
petniajac ja wodg do 5 ml.

Rownoczes$nie przygotowaé w identyczny sposoOb pro-
be zerowa dla zbadania czysto$ci odczynnikdédw, pobie-
rajac zamiast 5 ml roztworu B, 5 ml proby zerowe]
zmineralizowanych odczynnikow.

Zawartos¢ otowiu (Xs) wyrazong w miligramach oto-
wiu na | kg barwnika obliczy¢é wg wzoru

st(a - b) - 100 )
c - m
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w ktorym:

| a — ilo$¢ olowiu zawarta w probce roztworu B,
wzigte] do oznaczania, okre§lona przez porow-
nanie ze skalg wzorcows, pug,

b — 1los¢ otowiu zawarta w prébie zerowej, okres-
 lona przez porownanie ze skalg wzorcowsg, pg,
¢ — ilo$¢ roztworu B pobrana do kolorymetrycz-
nego oznaczania, ml,
m — 1los¢ barwnika pobranego do mineralizacji, g.
2.10.5. Oznaczanie zawartosci arsenu

2.10.5.1. Odczynniki i roztwory

) Alkohol etylowy cz.d.a., 96-procentowy.

b) Chlorek cynawy cz.d.a., krystaliczny.

¢) Cynk metaliczny granulowany, wolny od arsenu.

d) Eter etylowy cz.d.a. .

e) Kwas siarkowy cz.d.a., 1,84 i roztwor (1 : 7).

f) Parafina, roztwor S-procentowy w eterze nafto-
wym. |
g) Wata higroskopijna, nasycona roztworem l-pro-
centowym octanu otowiawego cz.d.a., wysuszona w su-
szarce w temperaturze 100°C.

h) Bibuta nasycona roztworem octanu otowiawego
cz.d.a., przygotowana nast¢pujgco: ﬁaski bibuty o sze-
rokosci 2 + 4 cm, dhugosci 7 + 8 cm, nasyci¢ 5-pro-
centowym roztworem octanu olowiawego, lekko wy-
cisng¢ 1 przechowywac¢ w stoiku z doszlifowanym kor-
kiem,

i} Bibuta bromo-rtgciowa, przygotowana nastgpujg-
co: migsistg jednorodng bibul¢ nasycié S-procentowym
alkoholowvm roztworem bromku rt¢ciowego, po czym
wysuszy¢ na powietrzu w ciemnym miejscu. Przecho-
wywac chroniac od $Swiatla 1 wilgoci. Nie dotykac¢ pal-
cami.

Bibuta moze by¢ uzywana do oznaczania w ciggu
[0 dni od przygotowania.

j) Wzorcowy roztwOr arsenu, przygotowany nastg-
pujato: trojtlenck arsenu cz.d.a. — przesublimowany,
w ilodci 0,1320 g umieéci¢ w zlewce pojemnosci 100 ml,
doda¢ 1 ml goracego 10-procentowego roztworu wodo-
rotlenku sodowego, krople l-procentowego alkoholo-
wego roztworu fenoloftaleiny i zobojgtni¢ 10-procento-
WYyin ro!tv&f)rem kwasu siarkowego. Nastepnie dodac
2 g kwasnego weglanu sodowego rozpuszczonego

- 50 ml wody 1 przesgczonego.

\\f przypadku zarézowienia si¢ roztworu, dodawacl
kroplami i0-procentowy roztwdr kwasu siarkowego az
do odbarwienia. Zawarto$¢ zlewki przenie$¢ iloSciowo
do kolby pomiarowe] pojemnosci 100 ml 1 dopetnié
wodg do kreski.

I ml otrzymanego roztworu zawiera | mg arsenu.
Przechowywa¢ w chiodnym i ciemnym miejscu. Roz-
twor trwaly przez 6 miesigcy.

Nastgpnie z roztworu tego pobra¢ 10 ml i umiescié
w kolbie pomiarowej pojemno$ci 200 ml i dopelnié
wodg do kreski.

Pipetka przenies¢ 10 ml tego ostatniego roztworu
do kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml i dopetnié
do kreski roztworem kwasu siarkowego (1 : 7).

I ml roztworu zawiera 1 pg arsenu.

2.10.5.2. Sprzet
Aparatura wg- rys. 2.

30

. - 8

200

Rys. 2: 1 — kroétka rurka szklana ze szlifem u dotu, 2 — diuga rurka
szklana ze szlifem u gory i przewgzeniem, 3 — lgcznik z wgZza gumo-
wego, 4 — butelka reakcyjna pojemnosci okoto 50 ml, 5 — naczy-
nie do umieszczenia w nim butelki w celu chtodzenia lub grzania,
6 — korek gumowy, 7 — krazek bibuly bromo-rigciowej umie-
szczony migdzy szlifem rurek z pozycji a) i b), § — krazek z waty
nasyconej l-procentowym octanem - ofowiawym, 9 — harmonijka
z wilgotnej bibuly nasyconej 5-procentowym roztworem octanu oto-
' wiawego.

2.10.5.3. Przygotowanie skali wzorcowej. Dolng rurkg
aparatu przygotowaé do oznaczania umieszczajgc w niej
wilgotng bibul¢ nasycong roztworem octanu olowiawe-
go oraz koreczek z suchej waty nasyconej roztworem
octanu otowiawego, wsuwajac jednocze$nie migdzy szli-
fy dolnej i gbérnej rurki krazek bibuty bromo-rtgciowe],
rurki polgczy¢ tacznikiem z wegza gumowego.

Do butelek reakcyjnych aparatu odmierzy¢ pipetka
kolejno 1, 2 ... 6 ml WZOrcowego roztworu arsenu (co
odpowiada 1, 2 ... 6 pg arsenu) i uzupeitni¢ kwasem
siarkowym (1 : 7) do 21 ml.



BN-70/6043-01 9

Nast¢pnie doda¢ po 0,1 g chlorku cynawego i po 5 g
cynku, po czym natychmiast zestawi¢ aparaty.

Do przygotowania skali wzorcéw nie nalezy uzywac
roztworOw z wigkszg zawartoscig arsenu niz 6 pg, gdyz
powyzej tej iloSci bragzowa barwa plamek na krazkach
bibuty bromo-rtgciowej jest zbyt intensywna i uniemoz-
liwia -poréwanie barw.

Butelk¢ reakcyjng umiesci¢ w naczyniu z zimng wodg
na czas gwaltownie przebiegajacej reakcji w ciggu
pierwszych 15 min, po czym w miar¢ stabszego prze-
biegu reakcji dolewac¢ gorgcej wody. Przez caly czas
trwania reakcji powinny wydziela¢ si¢ obficie pgcherzy-
ki gazu. Temperatura wody w naczyniu nie powinna
przekracza¢ 70°C. Po uptywie 1 h rozmontowa¢ aparat
1 wyja¢ zabarwiony krazek bibuly bromo-rteciowej spo-
mig¢dzy szliféow rurek. W celu utrwalenia zabarwienia
przemy¢ krazek alkoholem, a nast¢pnie eterem, po czym
zanurzy¢ w roztworze parafiny i wysuszy¢ go na po-
wietrzu. Trwatos¢ skali wzorcow 3 miesigce.

2.10.5.4. Kolorymetryczne oznaczanie arsenu. Dolng
rurk¢ aparatu przygotowac do oznaczania jak w 2.10.5.3.
Do butelki reakcyjnej aparatu odmierzy¢ pipetg 10 ml
roztworu B oraz 10 ml roztworu kwasu siarkowego
(17: 7), a nast¢pnie dodaé jeszcze 1 ml kwasu siarko-
wego (1,84), 0,1 g chlorku cynawego, 5 g metalicznego
cynku i natychmiast zestawi¢ aparat postgpujac dalej
jak przy sporzadzaniu skali wzorcow. Roéwnocze$nie
z badang probg wykona¢ w identyczny sposob ozna-
czanie arsenu w roztworze-proby zerowej, pobierajac
zamiast [0 ml roztworu B, 10 ml proby zetowej zmine-
ralizowanych odczynnikéw, 10 ml rozcienczonego roz-
tworu kwasu siarkowego (1 : 7) i 1 ml kwasu siarko-
wego (1,84). .

W przypadku wystapienia zabarwienia wskazujgcego
na wyzszg zawarto$¢ arsenu w badanym roztworze niz
6 pg, nalezy powtdérzy¢ oznaczanie z mniejszg ilo$cig
roztworu B.

Zawarto$¢ arsenu (X7) wyrazong w miligramach arse-
nu na | kg barwnika obliczy¢ wg wzoru

_(a - b) - 100
c *'m

X7 (8)
w ktorym:
a — 1los¢ arsenu zawarta w probce roztworu B,
wzig¢te] do oznaczania, okreslona przez porow-
nanie ze skalg wzorcowg, ug,

b — ilos¢ arsenu zawarta w prébie zerowej, okres-
lona przez poréwnanie ze skalg wzorcows, pg,

¢ — 1los¢ roztworu B pobrana do kolorymetrycz-
nego oznaczania, ml,

m — masa barwnika pobrana do mineralizacji, g.

2.10.6. Oznaczanie zawarto$ci chromu

2.10.6.1. Aparatura. Fotokolorymetr typu Spekol lub
inny o nie mniejszej czutosci. '

2.10.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Dwufenylokarbazyd cz.d.a., roztwér 0,5-nrocen-
towy, przygotowany nast¢pujaco: odwazke 0,5 g roz-
pusci¢ w 50 ml acetonu, przenies¢ do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ml i uzupeini¢ wodg dwukrotnie

destylowana do kreski. Przygotowa¢ bezposrednio przed
oznaczaniem.

b) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

¢) Chloroform cz.d.a.

d) Kupferon cz.d.a., roztwdr 5-procentowy, przygo-
towany bezposrednio przed uzyciem (umiesci¢ w bu-
telce z ciemnego szkia).

e) Nadmanganian potasu cz.d.a., roztwor 0,IN.

f) Woda dwukrotnie destylowana.

g) Roztwor wzorcowy chromu przygotowany nastg-
pujaco: dwuchromian potasu cz.d.a wysuszy¢ w tempe-
raturze 140°C do stalej masy, odwazy¢ 0,2830 g i umies-
ci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 10 ml uzupelnia-
jac woda do kreski. 1 ml zawiera 1 mg chromu (roz-
twor podstawowy).

Bezposrednio przed przygotowaniem skali roztworéw
wzorcowych przenie$¢ 10 ml roztworu podstawowego
do’ kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml i uzupetnic
woda do kreski. Nastgpnie pobra¢ 10 ml roztworu
przenie$¢ do kolby pomiarowe] pojemnosci 100 ml
1 uzupelni¢ woda do kreski.

I ml otrzymanego roztworu zawiera 10 pg chromu
(roztwdr wzorcowy).

2.10.6.3. Przygotowanie skali roztworéw wzorcowych
o krzywej wzorcowej. Do kolb pomiarowych pojemnosci
50 ml odmierzyé pipetka kolejno 0,05; 0,1;0,2... ...0,7 ml
wzorcowego roztworu chromu (co odpowiada 0,5; [;
Zis wi 7 ng chromu), doda¢ 40 ml wody dwukrotnie
destylowanej, 1 ml kwasu solnego, 0,2 ml dwufenylo-
karbazydu, dopelni¢ woda do kreski i wymieszac. Po
10 min zmierzy¢ absorbancj¢ roztworéw na fotokolo-
rymetrze przy dtugosci fali 530 nm w kuwecie grubosci
1 cm w odniesieniu do roztworu zerowego (bez do-
datku wzorcowego roztworu chromu).

Stosujgc aparat innego typu niz Spekol nalezy usta-
li¢ wczesniej optymalng dlugosé fali.

Z otrzymanych wynikow wykres$li¢ krzywa wzorcowg
odktadajgc na osi rzgdnych warto$ci absorbancji, a na
osi odcigtych zawarto$ci chromu w mikrogramach
w 50 ml roztworu. Do przygotowania skali roztworow
wzorcowych nie nalezy uzywaé roztworow z wigksza
zawartoscig chromu niz 7 pg/50 ml.

2.10.6.4. Wykonanie oznaczania. Do cylindrycznego
rozdzielacza pojemnosci 25 ml odmierzy¢ pipetg 10 ml]
roztworu B, ozigbi¢ w mieszaninie wody z lodem, do-
da¢ 4 ml roztworu kupferonu i wytrzgsa¢ energicznie

~przez 1 min. Wstawi¢ na 1 min do wody z lodem 1 po-

nownie wytrzasa¢ przez 1 min. Nast¢gpnie doda¢ 4 mi
chloroformu 1 energicznie wytrzasa¢ przez 1 min. Po-
zostawi¢ na 5 min do rozdzielenia, po czym warstwg
chloroformowg usunac. :

Wytrzgsanie prébki z ponownie dodanym chlorofor-
mem powtarza¢ az do otrzymania bezbarwne] warstwy
chloroformowej. Po ostatnim oddzieleniu chloroformu,
pozostatg ciecz przenies¢ do wysokiej zlewki pojem-
nosci 200 ml 1 odparowa¢ do sucha. Po ostudzeniu
suchg pozostatos¢ rozpusci¢ w 30 ml wody destylowa-
nej, doda¢ 1 kropl¢ roztworu nadmanganianu potasu
1 przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkQwym. Calos¢ zago-
towac i utrzymywacé roztwOr w temperaturze wrzenia
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przez 15 min. Gdyby w czasie ogrzewania rézowe za-
barwienie znikngto, nalezy dodac jeszcze 1 krople nad-
manganianu potasu. Po ostudzeniu proby doda¢ kwasu
solnego az do uzyskania bezbarwnego lub lekkozo{tego
roztworu.

Zawartos¢ zlewki przesaczyé do kolby pomiarowe]
pojemnosci 50 ml, doda¢ 0,2 ml dwufenylokarbazydu,
uzupetni¢ do kreski woda dwukrotnie destylowang i do-
ktadnie wymieszac.

Réwnoczesnie przygotowaé w identyczny sposéb pro-
b¢ zerowg pobierajgc zamiast 10 ml roztworu B, 10 ml
zmineralizowane] zerowej proby odczynnikow wg
2.10.2.3. Po 10 min otrzymany roztwor badany 1 proby
zerowe] oznaczy¢ jednym ze sposobow: na fotokolory-
metrze lub wizualnie.

Oznaczajgc na fotokolorymetrze zmierzy¢ absorban-
cje roztworu w warunkach wg 2.10.6.2, z krzywej wzor-
cowej odczytac¢ ilo§¢ pg chromu, odpowiadajgca zmie-
rzone] absorbancji.

Oznaczajgc wizualnie, poréwnywac zabarwienie roz-
tworu ze skalg roztworéw wzorcowych. W tym celu
roztwory skali wzorcowej 1 roztwor badany przenies¢
do jednakowych probowek szklanych.

Poréwnanie przeprowadzi¢ nie uzbrojonym okiem,
w rozproszonym S$wietle dziennym lub stosujgc urza-
dzenie do otrzymywania $wiatla sztucznego wg PN-68/
N-02310.

W przypadku wystapienia zabarwwma wskazujgcego
na wyzsza zawarto$¢ chromu w badanym roztworze
niz 7 ug nalezy powtdrzy¢ oznaczenie ze zmniejszona
iloscia badanego roztworu.

Zawarto$¢ chromu (X3s) wyrazong w mg chromu na

I kg barwnika obliczy¢ wg wzoru

¥, = (@ - b) - 100 )
m ¢
w ktorym:

a — 1los¢ chromu zawarta w probce roztworu B,
wzigte] do oznaczania, okre§lona przez porow-
nanie ze skalg wzorcowa pg,

b — 1los¢ chromu zawarta w probie zerowej, okres-
lona przez poréwnanie ze skalag wzorcowg, pg,

¢ — ilo§¢ roztwort B pobrana do oznaczania, ml,

' m — masa barwnika pobrana do mineralizacji, g.

2.10.7. Oznaczanie zawartosci miedzi

2.10.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwér 25-procentowy, o czy-
stosct sprawdzone] wg 2.10.4.1 a) i roztwér 2-procen-
towy.

b) Kwas solny cz.d.a., IN.

¢) Czerwien metylowa cz.d.a., roztwér 0,5-procento-
wy w alkoholu etylowym.

d) Ditizon cz.d.a., roztwor 0,1-procentowy w chloro-
formie.

-¢) Chloroform cz.d.a.

f) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy cz.d.a., roz-
twor 0, 1-procentowy, przygotowany bezpo$rednio przed
oznaczaniem. _

g) Mieszanina - kwasu siarkowego 1 nadchlorowego,
w stosunku 3 : 1.

h) Wzorcowy roztwor miedzi przygotowany naste-
pujaco: odwazy¢ 0,3928 g Swiezo przekrystalizowanego
i wysuszonego w eksykatorze nad chlorkiem wapnia,
do statej masy siarczanu miedziowego (CuSO4 - 5H;0),
rozpu$ci¢ w niewielkiej iloSci wody, przela¢ do kolby
pomiarowej pojemnos$ci 100 ml, doda¢ 4 ml 10-procen-
towego roztworu kwasu siarkowego 1 dopelni¢ woda
do kreski. 10 ml tego roztworu przenies¢ pipeta do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 ml i dopetnié wodg do
kreski. Nast¢pnie pobra¢ 10 ml tego ostatniego roz-
tworu, umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml
i dopetnié¢ woda do kreski.

1 ml otrzymanego roztworu zawiera 10 pg mledm

1) Woda dwukrotnie destylowana.

2.10.7.2. Przygotowanie skali wzorcowej. Do jednako-
wych probowek ze szkta bezbarwnego odmierzy¢ pipe-
tg kolejno 0,1; 0,2 ... 1 ml wzorcowego roztworu miedzi
(co odpowiada 1, 2, 10 pg miedzi), uzupeini¢ do
10 ml woda dwukrotnie destylowana, dodaé 2 ml roz-
tworu amoniaku, 1 ml roztworu dwuetylodwutiokar-
baminianu sodowego. Do przygotowania skali nie na-
lezy uzywaé roztwordw z wigkszg zawartpscig miedzi
niz 10 pg, gdyz wyzsze stgzenia tworzg zmgtnienie
utrudniajgce pordéwnanie.

2.10.7.3. Wykonanie oznaczania (sposobem I) stoso-
waé w przypadku, gdy cynk oznaczany bedzie metodg
polarograficzng z barwnika ~zmineralizowanego na
mokro. ‘

Do cylindrycznego rozdzielacza pojemnosci 200 ml
odmierzy¢ pipeta 50 ml roztworu B, doda¢ 1 krop'¢
roztworu czerwieni metylowej 1 poczatkowo stgzony m,
a nast¢pnie 2-procentowym roztworem amoniakt do-
prowadzi¢ roztwor do pierwszego zottego zabarwienia.
Nast¢pnie dodac¢ 2 ml IN kwasu solnego, 5 ml roztworu
ditizonu, 10 ml chloroformu i przez 3 min wstrzasac.
Ekstrakcje prowadzi¢ tak diugo, az kolejna warstwa
ditizonu (5 ml) z chloroformem (10 ml) nie zmieni
swego zabarwienia. Nast¢pnie warstw¢ wodng przemyc¢
kilkoma porcjami chloroformua po 5 ml, az warstwa
chloroformu przestanie zabarwia¢ si¢ na kolor zmlony
1 pozostawi¢ do oznaczania cynku.

Polaczone ekstrakty umiesci¢ w zlewce pojemnosci
100 ml odparowac¢ do sucha. Doda¢ | ml mieszaniny
kwasu siarkowego 1 nadchlorowego, przykry¢ szkietkiem
zegarkowym 1 ogrzewac do uzyskania bezbarwnego roz-
tworu, jezeli zachodzi potrzeba dodac jeszcze raz 1 ml
mieszaniny kwasow, po czym zdja¢ szkietko zegarkowe
i odparowa¢ roztwé6r do sucha. Sucha pozostato$é roz-
pusci¢ w kilku ml wody 1 zoboje¢tni¢ 1N amoniakiem wo-
bec papierka lakmusowego, nast¢pnie przenie$¢ do kol-
by pojemnosci 50 ml i uzupetni¢ wodg do kreski.

Do probowki z bezbarwnego szkla, takiej samej w ja-
kich przygotowano roztwory wzorcowe, odmierzyé pi-
petag 10 ml badanego roztworu, doda¢ 2 ml 25-procen-
towego amoniaku 1 1 ml roztworu dwuetylodwutiokar-
baminianu sodowego. Zawarto$¢ probowki doktadnie
wymiesza¢ 1 porownaé zolte zabarwienie roztworu
z réwnoczesnie przygotowana skala wzorcowg.

Zabarwienie roztworu porownaé na biatym tle, pa-
trzac z gory na powierzchni¢ roztwordw.
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W przypadku wystgpienia zmgtnienia wskazujacego
na wyzszg zawarto$¢ miedzi w badanym roztworze
niz 10 pg, powtdrzyé oznaczanie z mniejszg ilo$cig
zmineralizowanego roztworu, uzupetniajagc wodg ilo$é
roztworu w probdéwce do 10 ml.

Rownoczesnie przygotowaé w identyczny sposoéb pro-
b¢ zerowa dla zbadania czysto$ci odczynnikdéw, pobie-
rajagc zamiast 50 ml roztworu B, 50 ml proby zerowe]
zmineralizowanych odczynnikow.

Zawartos$¢ miedzi (Xo) wyrazong w miligramach mie-
dzi na 1 kg barwnika obliczy¢ wg wzoru

_(a - b) - 100
c . m

Xo (10)
w ktorym:
a -— 1lo$¢ miedzi zawarta w probce roztworu wzig-
tego do oznaczania, okreslona przez poréwna-
nie ze skalg wzorcows, pg,

b — ilos¢ miedzi zawarta w probie zerowej, okres-
lona przez poréwnanie ze skalg wzorcows, pg,

¢ — 1los¢ roztworu B pobrana do kolorymetrycz-
nego oznaczania, cm?’,

m — masa barwnika pobrana do mineralizacji, g.

2.10.7.4. Wykonanie oznaczania (sposobem II) stoso-
waé w przypadku gdy cynk oznaczany bg¢dzie metoda
kolorymetryczng z barwnika zmineralizowanego na su-
~ cho. Mineralizacje barwnika przeprowadzi¢ wg PN-59/
A-04013, po czym przenie$¢ zawarto$¢ parowniczki do
cylindrycznego rozdzielacza pojemnosci 200 ml i sptu-
ka¢ parowniczke¢ 50 ml wody. Nast¢pnie dodac 1 kroplg

roztworu czerwieni metylowej, a potem 2-procentowego,

roztworu amoniaku az do uzyskania pierwszego zotte-
go zabarwienia roztworu.

‘Dalej postgpowaé wg 2.10.7.3.

2.10.8. Oznaczanie zawartosci cynku — metoda pola-
rograficzng

2.10.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwér wodny 1 : 1 o czystoSci
sprawdzonej wg 2.10.4.1 a) i roztwér 0,5M.

b) Chlorek amonowy cz.d.a., roztwor 0,5M.

c) Cytrynian amonowy, roztwor przygotowany na-
stgpujgco: odwazy¢ 19,2 g kwasu cytrynowego cz.d.a.
rozpusci¢ w 500 ml wody 1 przenie$¢ do kolby pomia-
rowej pojernosct 1000 ml. Nastgpnie doprowadzi¢ 25-
-procentowym amoniakiem wobec papierka uniwersal-
nego do pH = 8,5 1 uzupetni¢ woda do kreski. Po wy-
mieszaniu roztwér przenie§¢ do rozdzielacza dodaé,
20 ml roztworu ditizonu w chloroformie i dobrze wy-
miesza¢. Czynno$¢ t¢ powtdrzy¢ kilka razy, az warstwa
ditizonu pozostanie zielona. Nadmiar ditizonu usung¢
przez wytrzgsanie z chloroformem, az warstwa chloro-
formu pozostanie bezbarwna.

d) Mieszanina kwasow. — azotowego 1 nadcHlorowe-
go — w stosunku 1 : 1.

e) Ditizon cz.d.a., roztwor 0,1-procentowy w chloro-
formie. '

f) Zelatyna cz.d.a., roztwor 0,5-procentowy.

g) Chloroform cz.d.a.

h) Siarczyn sodowy cz.d.a., roztwér nasycony, przy-
gotowany bezposrednio przed oznaczaniem.

i) Rteé¢ destylowana cz.d.a.

1) Woda dwukrotnie destylowana.

k) Wzorcowy roztwoér cynku, przygotowany nastg-
pujaco: tlenek cynku cz.d.a., wyprazy¢ do stalej masy
i odwazyé 0,1245 g. Przenie$¢ do zlewki pojemnosci
50 ml, doda¢ 1,5 ml 20-procentowego roztworu kwasu
siarkowego. Po przejSciu pierwszej burzliwej reakcji
doda¢ 10 ml wody 1 umie$ci¢ na tazni wodnej. Ogrze-
waé¢ do catkowitego rozpuszczenia. Nastgpnie roztwor
przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml i uzupetni¢ woda do kreski. 10 ml tego roz-
tworu przenie$¢ pipeta do kolby pomiarowej pojemnos-
ci 100 ml i dopetni¢ do kreski 0,3-procentowym roz-
tworem kwasu siarkowego, po czym zawarto$¢ kolby
wymieszac. |

I ml roztworu zawiera 100 pg cynku.

2.10.8.2. Sprzet

a) Polarograf z kompletnym wyposazeniem.

b) Kolba z trzema szyjkami zmodyfikowanego apa-
ratu Gorsucha ze szkta marki Pyrex lub Rasotherm.
Z braku szkla tej marki mozna zastosowaé kolbg ze
szkta Silvit, lecz' nalezy w niej zmineralizowa¢ kilka-
krotnie probg zerowa odczynnikéw 1 dopiero, gdy ona
osiggnie stala wartos$¢, przystapi¢ do mineralizowania
w niej barwnikow.

2.10.8.3. Wykonanie oznaczania. Do wodnego roz-
tworu barwnika pozostawionego po wyekstrahowaniu
miedzi w cylindrycznym rozdzielaczu wg 2.10.7.3 doda¢
50 ml roztworu cytrynianu amonowego 1 przy pomocy
roztworu amoniaku (1 : 1) doprowadzi¢ pH roztworu
do 9 0,5, wobec papicrka uniwersalnego. Nast¢pnie
doda¢ 5 ml roztworu ditizonu 1 10 ml chloroformu
i wytrzgsa¢ przez 3 min. Ekstrakcj¢ prowadzi¢ tak dtu-
go, az kolejna warstwa ditizonu z chloroformem bedzie
miala czyste zielone zabarwienie. Nast¢pnie warstweg
wodng przemy¢ chloroformem, kolejnymi porcjami po
5 ml tak dtugo, az warstwa chloroformowa przestanie
si¢ zabarwia¢ na kolor zielony. Potaczone ekstrakty
umiesci¢ w zlewce pojemnosct 100 ml i odparowac do
sucha. Doda¢ 1 ml mieszaniny kwasu azotowego 1 nad-
chlorowego, przykry¢ szkietkiem zegarkowym i ogrze-
wa¢ do uzyskania bezbarwnego roztworu (jezeli zawar-
tos¢ zlewki bedzie utrzymywata zabarwienie, nalezy do-
dac¢ jeszcze 1 ml mieszaniny kwasow), po czym szkietko
zegarkowe zdjac¢ 1 odparowac roztwor do sucha. Suchg
pozostato§¢ rozpusci¢ w kilku cm’ wody, catos¢ prze-
nies¢ do kolby pomiarowej pojemnos$ci*25 ml i uzupel-
ni¢ woda do kreski. '

Do dwoch otwartych naczynek polarograficznych
przenie$s¢ pipetka po 5 ml roztworu, 5 ml roztworu
amoniaku 0,5M 1 5 ml roztworu chlorku amonowego
oraz 0,2 ml roztworu zelatyny 1 0,2 ml roztworu siar-
czynu sodowego. Do jednego naczynka polarograficz-
nego dodac¢ 0,6 ml wody destylowanej (objetos¢ bada-
nego roztworu wynosi 16 ml), do drugiego naczynka
doda¢ 0,1 =+ 0,6 ml wzorcowego roztworu cynku (uzu-
petniajac woda obj¢tos¢ badanego roztworu réwniez do
16 ml).

Po uptywie 20 min (od przygotowania roztwordéw
w naczynkach polarograficznych) nalezy dobra¢ odpo-
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wiednig czulo$§¢ galwanometru i przeprowadzi¢ ozna-
czanie polarograficzne w zakresie od 0,8 + 1,3 V.
Z kazdego roztworu zarejestrowaé 3 fale i przyjac
jako wynik §rednig arytmetyczng.
Zawartos$¢ cynku (X10) wyrazong w miligramach cyn-
ku na 1 kg barwnika, obliczy¢ wg wzoru

w ktoérym:
H — wysoko$é fali badanego roztworu, mm,
H, — wysoko$¢ fali badanego roztworu z dodatkiem
roztworu wzorcowego, mm,
¢ — zawarto$¢ cynku w roztworze wzorcowym po-

, branym do naczynka polarograficznego, pg,
V —

objeto$¢ badanego roztworu pobrana do na-

czynka polarograficznego, ml,
X10=(H— h) - ¢ - 100 (1) m — ilo§¢ barwnika pobrana do mineralizacji, g,

’ (Hi-H) -m:2V h — wysoko$é fali slepej proéby odczynnikow.

2.10.9. Oznaczanie zawartosci cynku metoda kolory-

metryczng wykonaé wg PN-59/A-04013.

KONTIEC
INFORMACJE DODATKOWE
Wydanie 3 — stan aktualny: styczen 1988 — uaktualniono normy zwigzane oraz wprowadzono zmiany:

zmiana 1 — Biuletyn PKN nr 9/1971
zmiana 2 — Biuletyn PKNMiJ nr 10/1979

oraz wykreslono z tablicy barwniki zgodnie z Zarzadzeniem Ministra Zdrowia i Opieki Spotecznej z 18 pazdziernika 1985 r. (Mon. Pol. nr 39).



