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1. WSTĘP 
, 

\ 

1.1. Przedmiot normy. Przedmi otem normy są meto-
dy badań ba rwni ków s pożywczych przeznaczo nych d o 
barwienia p roduktów spożywczych . 

1.2. Rodzaje badań 
a) sprawdza ni e kl a rownośc i roztworu ba rwni ka 

w wodzie, 
. b) sprawdzanie koncent racj i i odcienia, 

c) oznacza nie substancji nierozpuszcza lnych w wo-
dzie, 

d) oznaczame wil g(')~ n ości, 

e) oznacza nI e popiołu , 

f) oznacza l1l e pozostałośc i po przeSIeWIe, 
g) oznacza l1l e czys tości, 

h) oznaczanie sia rczanów, 
i) oznacza ni e za nieczyszczeń organicznych : 

ekstra ktu , e terowego, ' 
- fe n olów, 
- a mm y, 
j) oznaczanie zanieczyszczeń nieorganicznych: ' 

rtęc i , 

ołowiu , 

a rsenu , 
chro mu , , 
mied zi', 
cynku . 

1.3. Normy związane 
PN-59/ A-040 13 A rty kuły żywnośc iowe . Oznacza nie za­

wartośc i cynku • 
PN-76/C-04702 Ba rwnik}. Ogó lne me tod y badań 
P N-68/N-023 1O Ilum inan ty i ź ródła sztucznego świ a tła 

dzien nego 

2. METODY BADAŃ 

2.1. Sprawdzanie klarowności rozfworu barwnika 
w wodzie. Odważkę badanego ba rwnika spożywczego 

(o mas ie wg ta blicy) umieśc,i ć w ko lbie p omia rowej 

. 
I I ZN-55/ M PCh/ 05-354, ZN -57/ MPCh/ 04-27 14, ZN-57/ MPCh/ 

/ 04-27 10, ZN-57/MPCh/04-27 11 , ZN -56/ MPCh/ 04-353. 
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pojemnoscl 100 mi , po czym dodać 60 m i wody desty­
lowanej o tempera turze 70°e. Po rozpuszczeniu barwn i­
ka i ostudzeniu roztworu , dopełni ć d o kreski wodą de­
s ty l owaną o tempera turze 20°e. 

W identyczny sposób przygotować roztwó r b arwnika 
wzorcowego. 

O trzy ma ne roztwor y ba rwnikó w po równać w pro­
bówkach ś redni c,y 0 ,5 cm , w świe tl e przechodzącym. 

Ba rwniki spożywcze nie p owinny wykazywać żadnego 

zm ętni enia . 

2.2. Sprawdzanie koncentracji i odcienia. 0,25 g ba r­
wnika spożywczego odważyć z dokładności ą d o 0,00 l g, 
umieśc i ć w parownicy p o rce lanowej poj emnośc i 200 m i 
i dodać 80 mi wod y destylowanej . Pa rownicę z zawar­
tośc i ą umieśc ić na wrzącej łaźni wodnej i utrzymywać 

w tej tempera turze d o całkowitego rozpuszczenia się ' 

ba rwnika. Po ostudzeniu d o tempera tury 20°C roztwór 
ba rwnika przeni eść d o ko lby po miarowej pojemności 
100 mi , dopełnić wodą desty lowaną do k reski , po czym 
prze l ać do p arownicy po rcela nowej. Następnie do roz­
two ru zanurzyć p ase k białej bibuły do sączen ia o wy­
mia rach 200 X 400 mm i przeciągnąć . 

Równocześ ni e wykonać barwienie z roztworu bar­
wnika wzorcowego . Obyd wa paski zawies ić do wysu­
szenia w tempera tu rze, po kojowej. 
Następnie, nie uzbrojonym oki em po równać inten­

sywność i odc i eń wyba rwi eń przy~o towanych z barwni­
ka bad a nego i wzorcowego. F o ró wna nie wykonać 
w rozproszonym świet l e d zienn ym lub stosować źródło 
sztucznego świ a tła odpo'w ia dające wy maga niom P N-68/ ' 
N-0231O. 

2.3. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo­
dzie. Około 10 g ba rwnika odważyć z dokładnością 

do 0,0 1 g, przenieść ilośc iowo do zlewki pojem nośc i 

. 600 mi i dodać 150 mi wod y destylowanej . Całość pod­
grzać . d o wrzenia i utrzymywać w tej te mperaturze 
p rzez 10 m in. Przez cały czas ogrzewania mieszać. G o­
rący roztwór ni ezwłoczn ie przesączyć il.Gśc i owo na lejku 
a na litycznym p rzez ś redni sączek il ośc i owy, uprzednio 
wys uszony d,o s tałej masy i zważony z dokładności ą 

do 0,0002 g w naczynku ·wagowym . Nastę pni e zlewkę 

przemyć gorącą wodą desty lowaną w il ości 50 cm3
, 

Zgłoszona przez Zjednoczenie Przemysłu Organicznego 
Ustanowiona prżez Zjednoczenie Przemysłu Organicznego dnia 10 lipca 1970 r. 
jako norma obowiązująca w zakresie metod badań od dnia 1 kwi etnia 1971 r. 

(Mon . Pol. nr 30/ 1970 poz. 252) 
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a popłuczyny również przesączyć przez lejek wprost 
do kolby stożkowej pojemności 300 cm 3. Otrzymany 
roztwór w kolbie stożkowej pozostawić do oznaczania 
ekstraktu eterowego. Osąd na sączku przemyć gorącą 
wodą destylowaną aż przesącz stanie · się bezbarwny, 

. po czym sączek wraz z osadem umieścić w naczynku 
wagowym uprzednio wysuszonym w temperaturze 
100 -;- 105°C do stałej masy oraz zważonym z dokład­
n ością do 0,0002 g i suszyć do s tałej masy vi tempera­
turze 100 -;- 105° e. Po wysuszeniu naczynko wstawić 
do eksyka tora i po osiągnięciu temperatury pokojowej 
zważyć z dokładnośc i ą do 0,0002 g. Za stałą masę na­
l eży przyjąć masę, która po dwóch kolejnych suszeniach 
nie różni si ę m iędzy sobą więcej niż o 0,00 l g . , 
Zawartość substancji nie rozpuszczalnych w wod zie 

(X) obliczyć w procentach wg wzoru 

x (l) 
m 

w którym: 
m2 ma sa nac zynka wraz z sączkiem osadem , g, 
m I masa naczynka z sączkiem , g, 
m odważka ba rwnika , g. 

Za wynik przyjąć średnią arytmetyczną 'wyników , 
oznaczc; ó nie różn iących , się mi ędzy sobą wi ęcej l1lZ 
o 1O~ wynik u mniejszego . 

2.4. Oznaczanie wilgotności przeprowadzić wg PN-76/ 
C-04702 sposobem suszenia . Odważ~ć 2 g barwnika 

s uszyć w temperaturze 100 -;- IOS°e. 

2.5 . O znaczanie popiołu. Około 2 g ba rwnika odwa­
żyć z dokładnością do 0,0002 g w tyglu porcelanowym 
pojemności 30 mI , uprzednio wyprażonym w tempera­
turze 750°C do s t ałej masy i zważonym z dokładnością 
do 0,0002 g. Zawartość tygla najpierw ostrożnie spalać, 
później pra żyć przez 15 mi n. Następnie tygiel wstawić 
do pieca i w temperaturze 750°C prażyć _do stałej masy. 
Po wyprażen iu wstawić tygiel do eksykatora i po osiąg­
nięci u temperatury pokojowej zważyć z dokładnością 
do 0,0002 g. Za stałą masę na leży przyjąć masę, która 
po dwóch kolejnych prażeniach nie różni się między 

sobą więcej niż o 0,001 g. 
7awartość popiołu (XI) obliczyć w procentach wg 

wzoru 

(m2 - 1]11) . "100 
X l =------- (2) 

m 

w któ rym: 
m2 masa tygla z pozostałością po prażeniu , g, 
m 1 masa tygla, g, 
m odważka barwnika, g. 

Za wyni k przyjąć średnią arytmetyczną wyników 
oznaczań nie różniących się między sobą więcej ' niż , 

o 5% wyniku mniejszego. 

Lp. 

I 
2 
3 
4 

5 
6 
7 

8 
9 

10 
II 

12 
13 
14 

15 
16 
17 
18 
19 
20 

21 
22 
23 

24 

25 
26 
27 

28 
29 
30 

Nazwa barwnika 

Brunat czekoladowy G 

" Brunat czekoladowy MN 

I?runat BN 
Bruna t BRN 

Brunat kawowy N 

Brunat rumowy N 

Czerń DMN 

Czerń niebieskawa BN 

Czerw i eń KLN 

Czerwień ORMN 

Cze rwień po midoro wa PN 

Czerwień poziomkowa 2RLWN 

Czerw i eń wiśniowa N 

Kakaowy do budyniów 

Marzankowy d o gala re te k N 

Morelowy do gal a retek N 

Pomara ńczowy 

Pomarańczowy cze rwona wy N 

Pomarańczowy żółtawy N 

Poziomkowy do galare rek 

Purpuro wy 
Zieleń do cukrów N 

Żółcień cytrynowa A 

Żółcień cytrynowa BN , 
Żółci eń do budyniów N 

Żółcień jajowa A 

Żółcień jajowa CN 

Żółcień jajowa BN 

Żółcień szafranowa AN 

Żółcień szafranowa BN 

Wie l kość 

odważk i 

g 

0 , 1 
0,5 
I 
I 
0,5 
0,5 
0,05 
0,05 
I 
I 
l 
I ' 

0,5 
0,2 

0,2 

I 

I 
I 
I 

I 
I 
0,5 
I 
I 
I 
I 
I 
I 
I 

I 

f 

Numer 

rejestru 
barwnik~ ' 

Bw. 52 
Bw.' 34 

Bw . 35 
Bw. 32 

Bw . 33 
Bw . 31 
Bw. 61 
Bw. 62 
Bw. 39 

Bw. 59 
Bw. 42 

Bw . 49 

Bw. 43 

Bw. 51 
Bw. 67 

Bw. 36 

Bw. 56 
Bw . 30 

Bw . 58 
Bw. 69 

B. 72 
Bw. 53 
B. 80 
Bw. 54 

Bw. 46 

B. 80 
Bw. 45 

Bw. 55 
Bw. 37 

Bw. 47 

2.6. Oznaczanie pozostałości po przesiewie przepro­
wadzić wg PN-76/C-04702. Stosować następujące r fZy­
rządy: 

a) Sito o splocie płóc iennym .lub rządkowym o wy­
miarach boku oczka kwadratowego 0,5 mm. Oprawa 
sita powinna mieć ś rednicę około ISO mm , a wysokość 
o koło 50 mni. 

b) Pędzel z s i erści o średn icy u nasady około 20 mm. 
Do analizy odważyć około S g . barwnika. . 
2.7. Oznaczanie czystości 
2.7.1. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak cz.d.a. , roztwór 2S-procentowY. 
b) Kwas cytrynowy cZ.d.a. 
c) Wodorotlenek sodowy cZ.d.a. 
d) Roztwór rozwIJający I: zmieszać 4 mI roztworu 

amoniaku wg a) z 96 mI wody des tylowanej. 
e) Roztwór rozwijający II: odważyć 10 g wodoro­

tlenku s090wego, 16 g kwasu cytrynowego oraz 96 mI 
roztworu amqniaku, całość uzupełnić wodą destylowa­
ną do 800 cm 3

. 

\ 

f) Roztwór barwnika . .1 g badanegq barwnika. odwa- . 
żyć z dokładnością do 0,01 g, umieścić w kolbie po­
miarowej pojemności 100 mI, dodać 80 mI wody i po 
rozpuszczeniu barwnika dopełnić wodą destylowaną do 
kreski . 

W ten sam sposób przygotować roztwór barwnika 
wzorcowego. 

2.7.2. Wykonanie chromatogramów. Przygotować dwie 
szklane komory (uszczelnione). Na dnie każdej umieścić 
szklane naczynie - rynienkę . . 
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Do rynienki jednej komory wlać roztwór rozwijający 
I do rynienki drugiej komory roztwór rozwijający II. 
przygotować dwa paski bibuły Whatmana nr 3 o wy­
miarach 10 X 30 cm. Na każdym pasku w od l egł ośc i 

3, cm od do lnego brzegu zaznaczyć linię startu , a na 
niej w odległości 3 cm nanieść\ pipetą po 0,005 mi roz­
tworu barwnika badanego oraz roztworu barwnika 
wzorcowego . Następn!e po jednym pask u bibuły umieś­

cić między pręcika mi szklany mi w górnej cząśc i o bu ko­
mór w ten sposób , aby dolna krawędź pas ka nie do­
tykała powierzchni roztworu rozwijającego. Naczynie 
za kryć szczelnie płytka mi szk lanymi i pozostawić w tem­
peraturze pokojowej na I h. Po wymienionym czasie 
dolny brzeg bibuły zanurzyć w roztworach rozwijają­
cych na głębo kość 0,5 cm i ponownie szczelnie zak ryć 
naczynia. Czas rozwijania 2 h. 

Po upływ i e 2 h chro ma togramy wyjąć i wysuszyć 
(zawieszone) na powietrzu, po czym nie uzbrojonym 
okiem dokonać wizualnej oceny. 

2.7.3. Ocena chromatogramów. Barwne plamy o bry­
sować zwykłym ołówkiem i zaznaczyć środ ki plam. Wy­
znaczyć współczynnik ,migracji RJ każdej plamy. 

Porównać o braz chroma tograficzny barwnika bada­
nego i wzorcowego. Próbk a badana nie powinna wyka­
zywać ubocznych plam barwnych poza przewidzianymi . 

'2.8. Oznaczanie siarczanów 
2.8.1. Odczynniki i roztwory 
a) Chlorek sodowy cZ.d .a. i roztwór nasycony. 
b) Kwas solny cZ.d.a. (1,18). 
c) Chlorek barowy cz.d.a., roztwór lO-procentowy . 
d) Woda dwukrotnie des tylowana. 
2.8.2. Wykonanie oznaczania. 5 g barwnika odważyć 

z. dokładnością do 0,0 I g, przeni eść il ościowo do kolby 
stożkowej pojemności 250 mi , dodać 100 mi wody dwu­
krotnie destylowanej i ogrzewać na łaźni wodnej do 
rozpuszcze nia barwnika. Dodać 35 g chlorku sodowe­
go, przykryć kolbę sz kiełki em zega rkowy m i ogrzewać 
na łaźni wodnej przez l h często mieszając. 

Zawartość kolby stożkowej ochłodzić, przenieść il oś-

. ciowo do kolby pomiarowej pojemnośc i 250 mi , po 
czym uzu pełni ć do kreski nasyconym roztwo rem chlor­
k u sodowego. Całość przesączyć przez twardy suchy 
sącze k ilościowy na lejku analitycznym. Z filtratu po­
brać 100 mi , umieścić w zlewce poj emnośc,i 500 mi , 
dodać 300 mi , wody i wobec papierka uniwersalnego 
doprowadzić kwasem solnym do pH = 7, po czym do-

, dać I mi nadmiaru kwasu. Ogrzać roztwór do wrzenia 
i przy energicznym miesza niu wkroplić 25 mi roztworu 
chlorku barowego, po czym z lewkę na kryć sz ki ełkiem 

zegarkowy m i pozostawić na 4 h w temperaturze po­
kojowej. 

O sad odsączyć przez twardy sączek ilościowy na lej ­
ku a nalitycznym i przemyć gorącą wodą do zaniku 
reakcji na jon chlorkowy (z azotanem srebra). Następ­

nie sączek z osadem suszyć w temperaturze 100 "';'-105°C, 
po czym spalić w wyprażonym do stałej masy i zwa­
żo-nym z dokładnością do 0,9002 g tyglu porcelanowym. 
Osad w tyglu prażyć w temperaturze o.koło 800°C do 
stałej . masy. Tygiel z osadem ostudzić w eksykatorze 
do temperatury pokojowej i zważyć . . 

Równocześ nie przygotować w identyczny sposób pró­
bę zerową dla zbadania czystości odczynników. 
Zawa rtość siarczanów (X2) obliczyć w procen­

taGh wg wzoru 

(m I - m2) 0,6086 . 250 . 100 
X2 = ----------------------m . 100 

m 

w którym: 

(3) 

mI -- masa osadu sIarczanu baru w próbie- ba­
danej , g, 

m 2 -- masa osadu siarczanu ba ru w zerowej pró­
bie odczynników, g, 

m odważka barwnika, g, 
0,6086 mnożnik przeliczeniowy z BaS04 na 

Na 2S04. 
2.9. Oznaczanie zanieczyszczeń organicznych 
2.9.1. Oznaczanie ' ekstraktu eterowego 
2.9.1.1. Odczynniki i roztwory 
a) Eter izopropylowy cz.d.a., przygotowany w nastę­

pujący sposób: l I eteru przemyć dwukrotnie 0,5 N roz­
tworu wodorotlenku sod~wego po 100 mi oraz trzy 
razy wodą destylowaną po 100 mI. 
Następnie sprawdzić obecność ' nadtlenków w -na stę­

pujący sposób: 5 mi ete ru umieśc i ć w rozdzielaczu po­
jemności 25 mi , dodać 5 mi 2-procentowego roztworu 
jodku potasowego i wstrząsać energicznie przez I min . 
Dodać roztworu kwasu solnego do niebieskiego za bar­
wienia papierka Kongo i I mi roztworu skrobi. Nie­
bieskie zabarwienie skrobi św i adczy o obecności nad­
tlenków, które należy usunąć w następujący sposób: 
l I eteru umieścić w rozdzielaczu, dodać 10 ...;.- 20 mi 
przesyconego roztworu siarczan u że l azawego i wytrzą­
sać energicznie przez 3 min , po czym oddzielić warstwę 
wodną· 

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór 2,5 N 
0, 1 N . 
c) Kwas so lny cz.d.a., roztwór 3 N i 0,1 N. 
d) Skrobia rozpuszcza lna cz.d .a ., roztwór 3-procen­

towy. 
e) Woda d~krotnie desty lowa na. 
f) Siarczan żelazawy cz.d.a. , roztwór przesycony: 

odważyć 60 g krystalicznego siarczanu że l azawego, do­
dać 6 mi s tężonego kwasu siarkowego, 100 mi wody 
wymieszać . . 
2.9.1.2. Sprzęt 
a) Rozdzielacze cylindryczne pojemności 500 mI. 
b) Peha met r. 
c) Apara t Soxhleta pojemności 200 mI. Szlifów apa­

ratu Soxhleta oraz rozdzielaczy nie należy smarować. 

2.9.1.3. Wykonanie oznaczania 
Ekstrakt obojętny. Roztwór otrzyma ny przy oznacza­

niu substancji nierozpuszcza lnych w wodzie doprowa­
dzić 2,5 N roztworem wodorotlenku sodowego lub 3 N 
roztwo rem kwasu sol nego do pH = 7, po czym uzupeł­

nić objętość do 200 mi wodą. Całość prze ni eść do cy­
lindrycznego rozdzielacza pojemności 500 mi , dodać 
100 mi eteru izopropylo:vego i energicznie wytrząsać 
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przez 2 min. Oddzieloną warstwę wodnego roztworu 
I 

barwnika przenieść do drugiego rozdzielacza tej samej 
objętości. Ekstrat eterowy przemyć wodą, kilka razy 
po 20 mi, aż do otrzymania bezbarwnej warstwy wod­
neJ. 

Następnie ekstrakt przenieść do kolby aparatu 
Soxhleta i oddestylować około 85 mI eteru. Pozostały ' 

w kolbie ekstrakt przenieść do uprzednio wysuszonego 
i zważonego z dokładnością do 0,0002 g naczynka wa­
gowego. Ponadto kolbę należy popłukać eterem izopro­
pyl owym w ilości 5 mI i przelać również do naczynka 
wagowego. Następnie naczynko wagowe umieścić 

w zlewce, którą z kolei wstawić na łaźnię wodną o tem­
peraturze 80°C, aby odparować eter. 

Ekstrakt alkaliczny. Do rozdzielacza 'zawierającego 

wodny roztwór barwnika, dodać 2 mI 2,5N roztworu 
wodorotlenku sodowego, 100 mI eteru izopropylowego 
i energicznie wstrząsać przez 2 min. 

OJ dzieloną warstwę roztworu oarwnika przenieść .do 
drugiego rozdzielacza tej samej objętości. Ekstrakt al­
kaliczny przemyć O,lN roztworem wodorotlenku ~odo­
wego dwa razy po 20 mI, a następnie wodą destylo­
waną. Przemywanie ekstraktu wodą i dalsze czynności 
wykonać , jak w przypadku ekstraktu obojętnego. Do 
odparowania eteru wziąć naczynko wagowe zawierają­
ce już ekstrakt obojętny. 

Ekstrakt kwaśny. Do pozostawionego po ekstrakcie 
alkal icznym roztworu barwnika dodać 5 mI 3N roztwo­
ru kwasu soln ego, 100 mI eteru izopropylowego i ener- . 
gicznie wytrząsać przez 2 min. Warstwę wodną z roz­
dzielacza usunąć , a warstwę eterową przemyć dwukrot­
nie O,IN roztworem kwasu solnego po 20 JllI, a na-
stę pni e wodą . ' 

I 

Przemywani e ekstraktu wodą destylowaną i dalsze 
. czynr:ości wykQnać jak w przypadku ekstraktu obojęt" 
nego. Do odparowania eteru wziąć naczynko wagowe 
zawierające poprzednie ekstrakty. 

Po odparowaniu eteru na łaźni wodnej naczynko 
umieścić w susza rce i suszyć przez 30 min w tempera­
turze 85°C. Następnie naczynko umieścić w, eksykato­
rze, os tudzić i zważyć . 

Zawartość ekstraktu e'terowego (Xl) obliczyć w pro­
centach wg wzoru 

w któ ry m: 

,-c a._'---,b )--,' _I O_O 
Xl =-

m 

a -, masa ekstraktu , g, 

(4) 

b - masa ekstraktu ślepej , próby odczynników, g, 
m - odważka barwnika pobranego do ekstrakcji, g. 
2.9.2. Oznaczanie zawartości fenoli 
2.9.2.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas fosforowy cz.d.a., (1,7). 
b) p-Nitroanilina cz.d.a., roztwór zdwuazowany, 

przygotowany w następujący sposób: 0,1 g p-nitroani­
liny, rozpuścić w 5 mI 25-procentowego kwasu solnego 
cz.d.a. , przenieść do kolby pomiarowej pojemności 

100 mI i uzupełnić wodą do kreski. 10 mI powstałego 
chlorowodoru p-nitroaniliny zdwuazować 0,8 mI IN 
roztworu azotynu sodowego cz.d.a. w temperaturze 0° C. 

c) Woda dwukrotnie destylowana. 
d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór lO-procen­

towy. 
e) Roztwór fenolu - przygotowany w następujący 

sposób: I g fenolu odważyć z dokładnością do 0,001 g, 
przenieść do kolby pomiarowej pojemności 1000 mI 
i uzupełnić wodą do kreski. 

Otrzymany roztwór zawiera w I mI I mg fenolu. 
Roztwór jest trwały przez 4 miesiące. Z roztworu tego 
pobrać 10 m!, umieścić w kolbie pomiarowej pojem­
ności 1000 mi i uzupełnić wodą do kreski . 

Otrzymany roztwór zawiera w I mI 10 ~g fenolu. 
2.9.2.2. Sprzęt. Zestaw do destyl;:tcji z parą wodną 

(na szlify). 
2.9.2.3. Przygotowanie skali wzorcowej. Do jednako­

wych probówek z bezbarwnego szkła odmierzyć pipetką 
O, l; 0,2 ... 0,6 mI (roboczego) wzorcowego roztworu 
fenolu (co odpowiada I, 2 ... 6 ~g fenolu) i dopełnić 
do 15 mI wodą destylowaną, dodać po I mI roztworu 
zdwuazowanej p-nitroaniliny i 0,5 mI wodorotlenku 
sodowego. 

2.9.2.4. Wykonanie oznaczania. Odważyć 5 g barwni­
ka, umieścić w kolbie kulistej, destylacyjnej pojemn ości 

500 mi, dodać 30 mI wody destylowanej, I mI kwasu ' 
fosforowego i destylować z parą wodną tak, aby 75 mI 
destylatu otrzymać podczas 20 -7- 40 min,. Po zebraniu 
75 mI destylatu ogrzewanie przerwać i wykonać badanie 
na zawartość fenoli. W tym celu pobrać pipetą 15 mI 
destylatu i umieścić w probówce z bezbarwnego szkła 
- takiej samej w jakich sporządzono roztwory wzor­
cowe. Dodać l mI roztworu zdwuazowanej p-nitroni­
liny, wymieszać i dodać 0,5 mI roztworu wodorot'enku 
sodowego. Porównać otrzymane zabarwienie z równo­
cześnie przygotowaną skalą wzorcową . 

W identyczny sposób przygotować próbę zerową dla 
zbadania czystości odczynników, pobierając zamiast 
15 mI destylatu, 15 mI wody. 
, Zawartość fenolu (X4) wyrażoną w miligramach na 

I kg barwnika obliczyć wg wzoru 

(n-ni) ·75 
X 4 =---- (5) 

a . m 

w którym: 
ni ilość fenolu zawarta w próbce zerowej, ok.Iieś-

lona przez porównanie ze skalą wzorców, ~g, 
n - ilość fenolu zawarta w próbce destylatu wzię­

tej do kolorymetrycznego oznaczania, określo­
na przez porównanie ze skalą wzorców, ~g, 

a - ilość destylatu pobrana do kolorymetrycznego 
oznaczania, mi, 

m ilość barwnika wziętego do badania, g. 
2.9.3. Oznaczanie zawartości amin 
2.9.3.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek sodowycz.d.a., roztwór IN 30-

I 

-proćentowy. 

b) Kwas solny cz.d.a., roztwór IN. 
c) Azotan sodowy cz.d.a., roztwór IN . 
d) Woda dwukrotnie destylowana. 
e) Alfanaftol cz.d.a., roztwór 2-procentowy w alko­

holu etylowym 96-procentowym. Trwały przez 2 tygod-
, 
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nie . Roztwór roboczy przygotowany następująco: 5 mi 
2-procentowego roztworu alfanaftolu odmierzyć do na- . 
czynia poj e mności 100 mi oraz dodać '50 mi IN wodo­
rotlenku sodowego. Przygotować bezpośrednio przed 
oznaczaniem. 

f) Anilina cz.d.a .,' roztwór przygotowany następują­
co: l g aniliny świeżo przedestylowanej odważyć z do­
kładnością do 0 ,001' g i przenieść ilościowo do kolby 
pomiarowej pojemności 1000 mI i spłukać kwasem sol­
nym w ilości 20 mI. Zawartość kolby uzupełnić wodą 
do kreski i wymieszać. l mI roztworu zawiera l mg 
aniliny. Roztwór trwały przez 2 mies iące. 

Z roztworu tego pobrać 10 mI , umieścić w kolbie 
pomiarowej pojemności 1000 mi i uzupełnić wodą do 
kreski. Otrzymany roztwór zawiera w l mI .10 J.lg fe-
nolu. • 

2.9.3.2. Sprzęt. Zestaw do destylacji z parą wodną 
(na szlify). 

a - ilość destylatu pobrana do kolorymetrycznego 
oznaczania, mi , 

m ilość barwnika wzięta do badania , g. 
2.10. Oznaczanie zanieczyszczeń nieorganicznych 
2.10.1. Sprawdzanie i przygotowanie szkła laborato-

ryjnego. Szkfo specjalne i zwykłe laboratoryjne, używa­

ne do oznaczania: rtęci , ołowiu, miedzi, cynku; należy 
uprzednio sprawdzić, czy jest ódporne na działani e 
diti żonu. 

2.10.1.1. Odczynniki 
a~ Ditizon cz.d.a., roztwór 0,03-procentowy w chlo­

roformie - podstawowy. Przechowywać w chłodzie 

i ciemności. Roztwór roboczy przygotowany na stępu­

' jąco: Odmierzyć 6,7 mi roztworu ditizonu podstawo-
wego do kolby pomiarowej pojemności 100 mi i uzupeł­
nić chloroformem do kreski. 

Roztwór przygotować bezpośrednio przed użyciem . 

b ) Kwas azotowy cZ.d.a. (1 ,4) . 
c) Kwas solny cZ.d .a . (l ,19). 
d) Woda dwukrotnie destylowana. 
2.10.1.2. Wykonanie sprawdzania. Szkło przeznaczo-

ne do badań należy w pierwszej ko l ejności wymyć kwa-

2.9.3.3. Przygotowanie skali wzorcowej. Do jednako­
wych probówek z bezbarwnego szkła odmierzyć . pipetą 
0,1,0,2 ... 1,0 mI wzorcowego roztworu aniliny, (co od­
powiada 1,2 .... 10 J.lg anilin)'} i dopełnić wodą do 
10 mi, po czym dodać po 0,1 m,I kwasu solnego i O, I mI 
azotynu sodoweg.o. Wytrząsać przez 3 min następhie 
dodać po 5 mI roztworu alfanaftolu. 

sem azotowym, a następnie stężonym kwasem solnym. 
, Kilkakrotnie przepłukać wodą destylowaną , wodą dwu­

krotnie destylowaną, wysuszyć, po czym wytrząsać 
w nim roboczy roztwór ditizonu. 

Do przygotowania ska li wzorcowej ni e' używać roz­
tworów z większą ilością aniliny niż 10 J.lg. 

2.9.3.4. Wykonanie oznaczania. Odważyć 5 g barwni­
ka z dokładnością do 0,0 l g, przenieść do kolby ku­
listej destylacyjnej pojemności 500 mI. Dodać 50 mI 
wody destylowanej, 15 mI 30-procentowego roztworu 
wodorotlenku sodowego i destylować z parą w,odną. 

Zebrać 50 mi desty latu, z którego pobrać 10 mi 
i umieścić w probówce z ' bezba rwn ego szkła, takiej 
samej - w jakich sporządzono roztwory wzorcowe. 
Do probówki dodać 0,2 mi roztworu kwasu solnego, 
0,1 mI roztworu azotynu sodowego i wytrząsać przez 
3 min. Następnie dodać 5 mI świeżo przygotowanego 
roztworu alfanaftolu. Porównać otrzymane żółte do 
żółtopomarańczowego zabarwienie próby z równocześ- / 
nie przygotowaną skalą wzorcową . W przypadku wy­
stąpi enia zabarwienia wskazującego na wyższą zawar­
tość amin niż 10 J.lg, powtórzyć oznaczanie z mniejszą 
ilością destylatu. 

W identyczny sposób przygotować próbę zerową dla 
zbadania czystości odczynników, pobierając zamiast 
10. mi destylatu , 10 mi wody. 
Zawartość amin (Xs) wyrażoną w miligramach na 

I ' kg barwnika, obliczyć wg wzoru 
I 

(n - nI) . 50 
Xs=------ (6) 

a'm 

w którym: 
n - ilość amin zawarta w próbie destylatu wzię-, 

tej do oznaczania, określona przez porówna-
nie ze skalą wzorcową, Ilg , 

nI - ilość amin zawarta w próbie zerowej, określo­
na przez porównanie ze skalą wzorców, J.lg, 

Biurety i pipety , po , przepłukaniu jak wyżej , napeł­

nić roztworem ditizonu i pozostawić na l h. Zmiana 
barwy roztworu jest dowodem nieodpornośc i szkła na 
działanie ditizonu, W przypadku nieznacznego przeni­
kania meta li reagujących z ditizonem (minimalna zmia­
na barwy) należy wytrawić szkło kilkakrotn ie 0,03- pro­
centowym roztworem ditizonu i ponownie sprawdzić 
roboczym roztworem ditizonu jak wyżej, po czym prze­
myć chloroformem i jeszcze raz sprawdzić z roboczym 
roztworem 9itizon,u, 

Do oznaczania rtęci, miedzi , cy nku , ołowiu, można 

używać tylko szkła odpornego na działanie 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) , 
c) Kwas nadchlorowy cz.d ,a ., roztwór 60-procento-

'. 
wy. 

d) Siarczan hydrazyny cz.d.a., roztwór 0,5-procento-
wy, 

e) Kwas octowy cz.d.a" roztwór 6N. 
f) Woda dwukrotnie destylowana. 

2.10.2.2. Sprzęt 
Zmodyfikowany aparat Gorsucha wg rys. l , 
2.10.2.3. Wykonanie mineralizacji. 10 g barwnika od-

ważyć z dokładnością do 0,01 g, przenieść do kolby 
z trzema szyjkami i dodać 20 mI wody destylowanej, 
Zmontować aparat wg rys. I , w którym wszystkie 

szlify wysmarować 'kwasem siarkowym. , 
Do płuczki wlać 5 mI wody destylowanej, do kol by 

. zaś za pomocą wkraplacza wprowadzić 5 mi kwasu 
siarkowego, 10 mI kW2su azotowego oraz 10 mi roz­
tworu kwasu nadchlorowego, Zawartość kolby pozosta­
wić przez 1/2 h w temperaturze pokojowej z otwartym 

• 
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Rys. I: J - kolba kuli;;ta 1. trzema szyjkami pojemności 500 mi lub 
750 mi ze szlifa mi 29/32 i 14/ 32, 2 - kondensator z dwoma sz lifa mi 
29/ 32 i 45/ 40 i kra nem dwudrożnym , 3 - chłod nica kulkowa 'Z dwo­
,na szli fam i 45/40 i 14/32, 4 - płuczka poł ączona z chłodnicą, ze 
sz lifem 14/ 32, 5 - wk raplacz pojemności 25 mi ze szlifem 14/32, 
6 - termometr o zakresi e tem peratury O -7- 360°C, ze szlifem 14/ 32, 
umi eszczony na wysokośc i o koło l cm od dna kolby , 7 - kran dwu-

drożny . 

kranem kondensatora. Następnie przez siatkę azbesto­
wą za cząć og rzewać zawartość kolby bardzo ostrożnie 
małym płomieniem o temperaturze 40 -7- 50°C. Gdy 
rozpocznie s i ę burzliwe wydzielanie tlenków azotu, pal­
nik zgas ić. Po ustani u reakcji egzotermicznej całość 

ogrzewać dalej zwiększając stopniowo płomień. Po go­
dzinie ogrzewania ( 105 -7- 115°C) zamknąć kran ,kon­
densatora i ogrzewać silnym płomieniem do tempera­
tur: 160 -7- 180°C, destylując płyn do kondensatora. 

Jeżeli po 10 mi n utrzymywania roztworu w tej tem­
pera turze płyn w kolbie nie' zjaśnieje, dodać z wkrapla­
cza kilka kropel kwasu azotowego. Jeżeli roztwór bę­
dzie bezbarwny lub l e kkożółtawy przy obficie wydzie­
l ających się dymach kwasu siarkowego, przerwać ogrze­
wanie. Po skończonym spalaniu odpędzić tlenki azotu 
stanowiące przeszkodę w dalszym oznaczaniu. W tym 
celu do ochłodzonego do temperatury 100°C roztworu 
wlać ostrożn ie z wkraplacza dwukrotnie po 20 mI wody 
destylowanej i każdorazowo ogrzewać do temperatury 
160 -7- 180°C, utrzymując roztwor w tej temperaturze 
przez 10 min. Następnie roztwór ochłodzić do około 
100°C, wlać przez wkraplacz 20 mI roztworu siarczanu 
hydrazyny i ogrzewać do temperatury 180°C. Po tym 
czasie zawartość kondensatora i płuczki przesączyć przez 
sączek i l ościowy na lejku analityćznym do kolby po­
miarowej pojemności 200 mI do której wlać również 

wodę pochodzącą z przemycia kondensatora, płuczki 

i chłodnicy. Dodać 5 mI kwasu siarkowego, 10 mI roz­
tworu kwasu octowego i uzupełni ć zawa rtość kolby 
wodą do kreski. Uzyskany roztwór okreś l ić li terą A 
i oznaczaĆ z niego rtęć. Następnie z kolby wyjąć ter­
mometr i wkraplacz, opłukać ich szlify wodą , wymon­
tować z aparatu ko lbę z trzema szyjkami i zawa rtośĆ 

,jej sączyć przez sączek il ośc iowy na lejku ana litycz­
nym do kolby po miarowej pojem ności 100 mI , po czym 
dopełnić wodą destylowaną do kreski . Uzyska ny roZ­
twór ok reś lić literą B i oznaczać z niego następujące 
metale: ołów , arsen , chrom, cynk, miedź. 

W ten sa m sposó b przygotować zerową próbę z uży­
wanych do minera li zacj i odczynni ków, dodając je w tej 
samej ilości i ko l ejn ości jak przy minera li zacj i barwni­
ka . 

Minera lizacj ę z użyciem kwasu nadch lorowego nale­
ży przeprowad zać 'pod wyciągi em oszklony m szkłem 

organIcznym. 

2.10.3. Oznaczanie rtęci 

2.10.3.1. Odczynniki i roztwory 
a) Chloroform cz.d.a. 
b) · Chlorowodorek hydroksy loaminy cZ.d.a. 
c) Ditizon cz.d.a. , roztwór 0,02-procentowy w chlo­

roformie - podstawowy. Przechowywać w chłod z i e 

i ciemnośc i. Roztwór roboczy przygotowany ąastęfm­
jąco: odmierzyć 3 mi roztworu d iti zonu podstawowe­
go do kolby pomiarowej pojemnośc i JOO mi i uzupeł­

nić chloroformem do kreski. Roztwó r przygotować bez­
pośrednio przed użyc i e m. 

2.10.3.2. Wykonanie oznaczania. Pipetą odm ; erzyć 
25 mI roztworu A i przenieść do cylindrycznego roz­
dzielacza pojemności 50 mI. Dodać 0,2 g chlorowo­
dorku hydroksyloaminy rozpuszczonego w 10 mi wod y 
oraz 0,5 mi chloroformu. Całość energicznie wytrząsać 
przez 30 s, po czym warstwę ch l oroformową usunąć. 

Operację dodawania chloroformu powtarzać aż do 
ot rzy mania bezbarwnego ekstraktu chloroformowego. 
Po usu ni ęci u os tatn iej wa rstwy chloroformowej dodać 
0,3 mi roboczego roztworu di tizollu. Całość wytrząsać 

energicznie przez 30 s. 
Żółtopomarańczowe za barwienie warstwy di ti zono-

\ wej świadczy o obecności rtęci . . 
Równocześ ni e przygotować w identyczny sposó,b pró­

bę zerową dla zbadania czystośc i odczynników pobie-
J ' 

rając zamiast 25 mI roztworu A, 25 mI zminerali zowa-
nej zerowej próby odczynhików wg 2.10.2.3. 

2.10.4. bznaczanie zawartości ołowiu 
2.10.4.1. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak· cz.d.a., roztwór~ 25-procentowy. Czy­

stość sprawdzić w następujący sposób: do cylindra z do­
szlifowanym korkiem wlać .2 mI stężonego amoniaku , 
10 mI wody dwukrotnie destylowa nej , 10 mI 0,004-pro-, 
centowanego roztworu ditizonu w czterochlorku węgla 
i wymieszać. Różowe zabarwienie warstwy czteroc;hlor­
ku węgla jest dowodem zanieczyszczenia amoniaku me­
talami. ·W tym przypadku amoniak przedesty lować do 
odbieralnika z wodą dwukrotnie desty l owaną, w apa­
racie do destylacjj na szlify ze sz kła jenajskiego . 
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b) Błękit tymolowy cz.d .a ., O,l~procentowy roztwór 
w 20-procentowym alkoholu etylowym. 

c) Chloroform cz.d.a. 
d) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a., roztwór 

20-procentowy. 
e) Cytrynian amonowy, roztwór 50-procentowy 

przygotowany następująco: w dużej parownicy umieścić 
500 g kwasu cytrynowego, po czym ~ardzo wolno ma­
łymi porcjami dolewać roztworu amoniaku, aż do zu­
pełnego rozpuszczenia się kwasu cytrynowego i uzyska­
nia pH = 9, określonego na papierku uniwersalnym. Po 
ostygnięciu roztwór przelać do cylindra pomiarowego 
i uzupełnić do 1000 mI woclą dwukrotnie destylowaną. 
Roztwór cytrynianu amonowego oczyścić od zanieczy­
szczeń śladami metali przez wytrząsanie go w rozdzie­
laczu z kolejnymi porcjami O, l-procentowego chloro­
formowego roztworu ditizonu tak długo, aż zielona 
warstwa chloroformowa przestanie zmieniać barwę. 

SIady ditizonu rozpuszczonego w roztworze cytrynianu 
amonowego usunąć przez wytrzą sanie go z kolejnymi 
porcj,ami chloroformu , tak długo , aż chloroform będzie 
bezbarwny. 

f) Cyjanek potasowy lub ' sodowy cz.d.a., roztwór 
lO-procentowy, przygotowany następująco: odważyć 

50 g cyjanku i rozpuścić w 50 mI wody dwukrotnie 
destylowanej. I -;- 2 mI uzyskanego roztworu nasyco­
nego umieścić w cylindrze ,z doszlifowanym korkiem, . 
do którego d odać taką samą ilość O,OOI-procentowego 
chloroform o'wego roztworu ditizonu, po czym całość 
wytrząsać . Jeżeli barwa roztworu ditizonu nie zmieni 
s ię, roztwór cyjanku rozcieńczyć od razu wodą dwu­
krotnie destylowaną do stężenia lO-procentowego. Je­
że li barwa roztworu ditizonu zmieni się, należy cały 

roztwó r oczyścić od ~anieczyszczeń śladami metali, 
w taki sar:n sposób jak podano dla roztworu cytrynianu 
amonowego ,w poz. e). Po oczyszczeniu roztwór cyjan­
ku natychmiast rozcieńczyć do stęż~nia lO-procent o­
wego. 

g) Ditizon cZ.d.a. 
Roztwór podstawowy - 0,02-procentowy w chloro-

; 

fo rmie. Przechowywać w chłodzie i ciemności. 
Roztwór roboczy, przygotowany następująco: pobrać 

5 mI roztworu podstawowego, umieścić w kolbie po­
miarowej pojemności 100 mI i uzupełnić chloroformem 
do kreski. Przygotować bezpośrednio przed wykona-

, . 
Illem oznaczallla. 

Roztwór 0,004-procentowy w czterochlorku węgla. 
RQ'ztwór O, l-procentowy w chloroformie i O,OOI-pro­

centowy w chloroformie . 
h) Wzorcowy roztwór ołowiu, przygotowany w spo­

sób następujący: azotan ' ołowiawy cZ.d.a. wysuszyć 

w temperaturze 105°C do stałej masy, odważyć 0,1598 g, 
umieścić w kolbie pomiarowej pojemności 100 mI j uzu­
pełnić do 100 mI roztworem kwasu azotowego (l : 100), 
Otrzymany roztwór zawiera w l mI l mg ołowiu. Roz­
twór trwały przez 4 miesiące. 

Z tego roztworu pobrać 10 mI do kolby pómiaro­
wej pojemności 100 mi i rozcieńczyć roztworem kwasu 
azotowego (1 : 100) do 100 mI. Następnie pobrać 10 mI 
tego ostatniego roztworu, umieścić w kolbie pomiaro-

wej pojemnoscl 100 mI i uzupełnić do kreski roztworem 
kwasu azotowego (l : 100). 

l mI otrzymanego roztworu zawiera 10 Ilg ołowiu. 
i) Woda dwukrotnie destylowana. 

2.10.4.2. Przygotowanie skali wzorcowej. Do jedna­
kowych cylindrów z doszlifowanymi korkami pojem­
noŚci 50 mI odmierzyć kolejno pipetą O, l, 0,2 ... 0,8 mI 
wzorcowego ' roztworu ołowi u (co odpowiada l , 
2, ... 8 Ilg ołowiu) i uzupełnić wodą destylowaną do 
5 mI. Następnie do każdego z cylindrów dodać z biu­
rety 10 mI roztworu cytrynianu amonowego, 6 kropli 
roztworu błękitu tymolowego i roztworu amoniaku do 
zmiany barwy roztworów z żółtej do niebieskiej 
(pH 9 -;- 9,5). Następnie dodać po I mI roztworu chl o­
rowodorku hydroksyloaminy oraz kolejno z biuret po 
5 mI roztworu cyjanku potasowego lub sodowego 
i 10 mI roboczego roztworu ditizonu. Zawartość cylin­
drów wstrząsać przez 30 s. 

Do przygotowania skali wzorców nie należy używać 

roztworów z większą zawartością ołowiu niż 8, Ilg. 

2.10.4.3. Wykonanie oznaczania. Do cylindra z do­
szlifowanym korkiem, takiego samego w jakich przy­
gotowano roztwory wzorcowe, odmierzyć pipetą 5 mI 
roztworu B. Następnie dodać roztworu cytrynianu 
amonowego i pozostałych odczynników w takiej samej 
ilości i kolejności, jak w 2.10.4.2 przy sporządzaniu 
roztworów wzorcowych . Zawartość cylindra równ ież 

wstrząsać przez 30' s. 
Otrzymane zabarwienie warstwy diti zonowej porów­

nać ze skalą wzorcową . 

W przypadku ściemnienia roztworu minera li zatu po 
dodaniu odczynników należy: 10 mI roztworu B um i eś ­

cić w zlewce pojemności 25 mI i odparować do sucha 
(jeżeli sucha pozostałość będzie brunatna dodać 2 mI 
kwasu nadchlorowego, z,Iewkę przykryć sz kiełkiem ze­
garkowym i ogrzać do wrzenia , po czym szkiełko ze­
garkowe zdjąć i odparować roztwór do sucha; su chą 
pozostałość rozpuścić w kilku mI wody destylowa- . 
nej, dodać 2 mI roztworu siarczanu hydrazy ny i odpa­
rować do pojawienia się białych dymów kwasu sia rko­
wego. Następnie zawartość zlewki przeni eść ,do kolby 
pomiarowej pojemności 10 mI i uzupełnić wodą do 
kreski. Do oznaczania pobrać 5 mI otrzyma nego roz­
tworu. 

W przypadku wystąpienia zabarwienia wskazującego 
na wyższą zawartość ołowiu niż 8 Ilg, należy powtó­
rzyć oznaczanie biorąc mniejszą ilość roztworu B, uzu­
pełniając ją wodą do 5 mI. 

Równocześnie przygotować w identyczny sposób pró~ 
bę zerową dla zbadania czystości odczynników, pobie­
rając zamiast 5 mI roztworu B, 5 mI próby zerowej 
zminerali.zowanych odczynników. 

Zawartość ołowiu (X6) wyrażoną w miligramach oło­

wiu na l kg barwnika obliczyć wg wzoru 

'x '- (a - b) ·100 
6 - (7) 

C • m 
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w którym: 
a - ilość ot,owiu zawarta w próbce roztworu B, 

wziętej do oznaczania , określona przez porów­
nanie ze skalą wzorcową, Jlg, 

b ilość ołowiu zawarta· w próbie zerowej, okreś-
lo na przez porównanie ze skalą wzorcową, Jlg, 

c - ilość roztworu B pobrana do kolorymetrycz­
nego oznaczania, mi , 

m - i l ość barwnika po branego do mineralizacji , g. 

2.10.5. Oznaczanie zawartości arsenu 

2.10.5.1. Odczynniki i roztwory 
a) AJkohol etylowy cz.d.a., 96-procentowy. 
b) Chlorek cyna wy cz.d.a., krystaliczny. 
c) Cynk metaliczny granulowany, wolny od arsenu. 
d) Eter etylowy cZ.d.a. , 
e) Kwas siarkowy cz.d.a., 1,84 i roztwór (l : 7). 
f) Parafina , roztwór S-procentowy w eterze nafto-

wym. \ 
g) Wata higros)<opijna, nasycona roztworem I-pro­

centowym octanu ołowiawego cz.d.a., wysuszona w su­
r 

sza rce w temperaturze 100°C. 
h) Bibuła nasycona roztworem octanu ołowiawego 

cz.d.a ., przygotowana następująco : paski bibuły o sze­
rokości 3 -:- 4 cm , długości 7 -:- 8 cm, nasycić S-pro­
centowym roz/tworem octanu ołowiawego, lekko wy­
ci s nąć i przechowywać w słoiku z dośzlifowanym kor­
kiem. 

i)' Bibuła bromo-rtęc iowa , przygotowana następują­
co: mięsistą j ednorodną bibułę nasycić S-procentowym 
a lk oholowym roz tworem bromku rtęciowego , po czym 
wysuszyć na po wietrzu w ciemnym miejscu. Przecho­
wywać chro n iąc od światła i wilgoci. Nie dotykać pal­
ca mI. 
B i b uł a może być używan a d o oznaczania w ciągu 

10 d ni od przygo towania . 
j) Wzorcowy roztwó r arsenu, przygotowany nastę­

pująco: trójtlenek a rsenu cZ.d .a. - przesublimowany, , 
w ilości 0, 1320 g umieśc i ć w zlewce pojemności 100 mI, 
dodać l mi gorącego lO-procentowego roztworu wodo­
rot lenku sodowego,. kroplę l-procentowego alkoholo­
wego roztworu fenoloftaleiny i zobojętnić lO-procento­
wym roztw rem kwasu siarkowego. Następnie dodać 
2 g kwaśnego węglanu sodowego rozpuszczonego 
w 50 mI wody i przesączonego . 

\\' przypadku zaróżówieniasię roztworu, doda~ać 
kroplam i W-procen towy roztwór kwasu siarkowego aż 
do odbarwienia . Zawartość zlewki przenieść ilościowo 
do kolby pomiarowej pojemności 100 mi i dopełnić 
wodą do kreski. 

I mi otrzj'manego roztworu zawiera l mg arsenu. 
Przechowywać w chłodnym i ciemnym miejscu. Roz­
twó r trwały przez 6 miesięcy. 

Na stępnie z roztworu tego pobrać 10 mi i umieścić 
w kolbie pomiarowej ' pojemności 200 mi i dopełnić 
wodą do kreski. 

Pipetką przenieść 10 mi tego ostatniego roztworu 
do kolby pomiarowej pojemności ~OO mi i dopełnić 
do kreski roztworem kwasu siarkowego (l ': 7). , 

I mi roztworu zawiera 1 Jlg arsenu. 

2.10.5.2. Sprzęt 
Aparatura wg· rys. 2. 

1 

3 

7 

8 

6 

4 

5 

'1>1+9 

16043-01-21 
I 

Rys. 2: l - krótka rurka szklana ze szli fem u dołu , 2 - długa rurka 
szklana ze szli fe m u góry i przewężeniem, 3 - łącznik z węża gum o­
wego, 4 - butelka reakcyjna pojemności o koło 50 mi , 5 - naczy­
nie do umieszczenia w nim butelki w ce lu c hłodzenia lub grza nia , 
6 - korek gumowy, 7 - krążek bibuły bromo-rtęciowej umie­
szczony między szlifem rurek z pozycji al ibl, 8 - krążek z waty 
nasyconej l-procentowym octa nem ' ołowiawym, 9 - harmonijka 
z wilgotnej bibuły nasyconej 5-procentowym rożtworem octa nu oł o-

wiawego. 

2.10.5.3. Przygotowanie 'skali wzorcowej. Dolną rurkę 
aparatu przygotować d.o oznaczania umieszczając w niej 
wilgotną bibułę nasyconą roztworem octanu ołowiawe­
go oraz koreczek z suchej waty nasyconej roztworem 
octanu ołowiawego, wsuwając jednocześnie między szli ­
fy dolnej i górnej rurki krążek bibuły bromo-rtęciowej, 

rurki połączyć łącznikiem z węża gumowego. 
Do butelek reakcyjnych apara·tu odmierzyć pipetką 

kolejno 1, 2 .. .' 6 mi wzorcowego roztworu arsenu (co 
odpowiąda 1, .2 ... 6 Jlg arsenu) i uzupełnić kwasem 
siarkowym (1 : 7) do 21 mI. 
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Następnie dodać po 0,1 g chlorku cynawego i po 5 g 
cynk u, po czym natychmiast zestawić aparaty. 

Do przygotowania skali wzorców nie należy używać 
roztworów z większą zawartością arsenu niż 6 jlg, gdyż 
powyżej t~j ilości brązowa barwa plamek na krążkach 
bibuły bromo-rtęciowej jest zbyt intensywna i uniemoż­
liwia 'porówanie barw. 

Butelkę reakcyjną umieścić w naczyniu z zimną wodą 
na czas gwałtownie przebiegającej reakcji w ciągu 

pierwszych 15 min, po czym w miarę słabszego prze­
biegu reakcji dolewać gorącej wody. Przez cały czas 
trwania reakcji powinny wydzielać się obficie pęcherzy­
ki gazu. Temperatura wody w naczyniu nie powinna 
przekraczać 70°C. Po upływie l h rozmontować aparat 
i wyjąć zabarwiony krążek bibuły bromo-rtęciowej spo­
między . szlifów rurek. W ~elu utrwalenia zabarwienia 
przemyć krążek alkoholem , a następnie eterem, po czym 
zanurzyć w roztworze parafiny i wysuszyć go na po­
wietrzu. Trwałość skali wzorców 3 miesiące. 

2.10.5.4. Kolorymetryczne oznaczanie arsenu. Dolną 
rurkę aparatu przygotować do oznaczania jak w 2.10.5.3 . 
Do butelki reakcyjnej aparatu odmierzyć pipetą 10 mi 
roztworu B oraz 10 mi roztworu kwasu siarkowego 
(1/: 7), a następnie dodać jeszcze 1 mi kwasu siarko­
wego (1,84), O, l g chlorku cynawego, 5 g metalicznego 
cynku i natychmiast zestawić aparat postępując dalej 
jak przy sporządzaniu skali wzo~ców. Równocześnie 

z badaną próbą wykonać w identyczny sposób ozna­
czanie arsenu w roztworze · próby zerowej, pobierając 
zamiast 10 mi roztworu B, 10 mi próby zdowej zmine­
ralizowanych odczy nników, 10 mi rozclenczonego q)Z­
tworu kwasu siarkowego (I : 7) i l mi kwasu siarko­
wego (1 ,84). 

W przypadku wystąpienia zabarwienia wskazującego 
na wyższą zawa~tość arsenu w badanym roztworze niż 
6 jlg, należy' powtórzyć oznaczanie z mniejszą ilością 
roztworu B. 

Zawartość arsenu (X7) wyrażoną w miligramach arse­
nu na l kg barwr\ika obliczyć wg wzoru 

(a - b) . 100 
X 7= , (8) 

C . m 

w którym: 
a - ilość arsenu zawarta w próbce roztworu B, 

wziętej do oznaczania , określona przez porów­
nanie ze skalą wzorcową, jlg, 

• 
b ilość arsenu zawarta w próbie zerowej, okreś-

lona przez porównanie ze skalą wzorcową, jlg , 
c - ilość roztworu B pobrana do kolorymetrycz-

nego oznaczania, mi, 
m - masa barwnika pobrana do mineralizacji, g. 

2.10.6. Oznaczanie zawartości chromu 
2.10.6.1. Aparatura. Fotokolorymetr typu Spekollub 

inny o nie mniejszej czułości. 

2.10.6.2. Odczyóniki i roztwory 
a) Dwufenylokarbazyd cz.d.a., roztwór 0·,5-procen­

towy, przygotowany następująco: odważkę 0,5 g roz­
puścić W 50 mi acetonu, przenieść do kolby pomiaro­
wej pojemności 100 mi i uzupełnić woaą dwukrotnie 

destylowaną do kreski. Przygotować bezpośrednio przed 
oznaczanIem. 

b) Kwas solny cz.d.a. (1,19). 
c) Chloroform cz.d.a. 
d) Kupferon cz.d.a., roztwór S-procentowy , przygo­

towany bezpośrednio przed użyciem (umieścić w bu­
telce z ciemnego szkła). 

e) NadmangalJia~ potasu cz.d.a., roztwór O, IN . 
f) Woda dwukrotnie destylowana. 
g) Roztwór wzorcowy chromu przygotowan y nastę­

pująco: dwuchromian potasu cz:d.a wysuszyć w tempe­
raturze 140°C do stałej masy, odważyć 0,2830 g i umieś­
cić w kolbie pomiarowej pojemności 10 mI uzupełnia ­

jąc wodą do kreski. I mi zawiera l mg chromu (roz­
twór podstawowy). 

Bezpośrednio przed przygotowaniem skali roztworów 
wzorcowych przenieść 10 mi rbztworu podstawowego 
do' kolby pomiarowej pojemności 100 mi i uzupełnić 
wodą do kreski. Następnie pobrać 10 mI roztworu 
przenieść do kolby pomiarowej pojemności 100 mi 
i uzupełnić wodą do kreski. 

l mi otrzymanego roztworu zawiera lOjlg chromu 
(roztwór wzorcowy). 

2.10.6.3. Przygotowanie skali roztworów wzorcowych 
o krzywej wzorcowej. Do kolb pomiarowych pojemn ości 

50 mi odmierzyć pipetką kolejno 0,05 ; 0,1; 0,2 ...... 0,7 mi 
wzorcowego roztworu chromu (co odpowiada 0,5; l; 
2 ... ... 7 jlg chromu), dodać 40 mi wody dwukrotnie 
destylowanej, l mi kwasu solnego, 0,2 mi dwufenylo­
karbazydu , dopełnić wodą do kreski i wymieszać .. Po 
10 min zmierzyć abso r bancję roztworów na fotokolo­
rymetrze przy długości .fa li 530 nm w kuwecie grubości 
l cm w odniesieniu do roztworu zerowego (bez do­
datku wzorcowego roztworu chromu). 

Stosując aparat innego typu niż Speko l należy usta­
lić wcześniej optymalną długość fali. 

Z otrzymanych wyników wykreślić krzywą wzorCOWq 
odkładając na osi rzędnych wartości absorbancji , a na 
osi odciętych zawartości chromu w mikrogramach 
w 50 mi roztworu . Do przygotowan ia ska li roztworów 
wzorcowych nie należy używać roztworów z większą 
zawartością chromu niż 7 jlg/50 mI. 

2.10.6.4. Wykonanie oznaczania. D o cylindrycznego 
rozdzielacza pojemności 25 mI odmierzyć pipetą 10 mi 
roztworu B, oziębić w mieszaninie wody z lodem , do­
dać 4 mI roztworu kupferonu i wytrząsać energicznie 

, przez l min. Wstawić na l min do wody z lodem i po­
nownie wytrząsać przez I min. Następnie dodać 4 mI 
chloroformu i energicznie wytrząsać przez l min . Po­
zostawić na 5 min do rozdzielenia, po czym warstwę 
chloroformową usunąć . 

Wytrząsanie próbki z ponownie dodanym chlo rofor­
mem powtarzać aż do otrzymania bezbarwnej warstwy 
chloroformowej. Po ostatnim oddzieleniu chloroformu, 
pozostałą ciecz przenieść do wysokiej zlewki pojem­
ności 200 mi i odparować do sucha. Po ostudzeniu 
suchą pozostałość rozpuścić w 30 mi wody destylowa­
nej, dodać l kroplę roztworu nadmanganianu potasu 
i przykryć zlewkę szkiełkiem zegarkQwym. Całość zago­
tować i utrzymywać roztwór w temperaturze wrzenia 
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przez 15 mm. Gdyby w czasie ogrzewania różowe za-
• barwienie zniknęło, należy dodać jeszcze l kroplę nad­

manganianu potasu. Po ostudzeniu próby dodać kwasu 
solnego a i: dp uzyskania bezbarwnego lub lekkożółtego 
roztworu. 
.. Zawartość zlewki przesączyć do kolby pomiarowej 
pojemności 50 mI , dodać 0,2 mI dwufenylokarbazydu, 
uzupełni ć . do kreski wodą dwukrotnie destylowaną i do­
kładni e. wymieszać. 

Równocześnie przygotować w identyczny sposób pró­
bę zerową pobierając za miast 10 mI roztworu B, 10 mI 
zminerali zowanej zerowej . próby odczynników wg 

) .10 .2. 3. Po 10 min otrzymany roztwór badany i próby 
zerowej oznaczyć jednym ze sposobów: na fotoko lory­
metrze lub wi zualnie. 
. Oznaczając na fotoko lorymetrze zmierzyć absorban­

cję roztworu w warunkach wg 2.10.6.2 , z krzywej wzor­
cowej odczytać il ość ~g chromu, odpowiadającą zmie­
rzonej absorbancji. 
Oznaczając-wizualnie , porównywać zabarwienie roz­

tworu ze s ka lą roztworów wzorcowych. W tym celu 
roztwory skali wzorco-wej i roztwór badany przenieść 
do jednakowych probówek szklanych. 

Porów nanie przeprowadzić nie uzbrojonym okiem, 
w rozproszonym św i e tle dziennym lub stosując urzą­
dzen.ie do otrzymywani a światła sztucznego wg PN-68/ 

. N-02310. 
~ 

W przypadku wystąpienia zabarwienia wskazującego 
na wyższą zawartość chromu w badanym roztworze 
ni ż 7 ~g na leż y powtórzyć oznaczenie ze zmniejszoną 
ilością badanego roztviO ru . 
Zawartość chromu (Xs) wyrażoną w mg chromu na 

I kg barwnika obliczyć wg wzoru 

,,---(a_-_b~) _'_1_0_0 X8 = -
m . c 

(9) 

w którym: 

, 

a - i l ość cliromu zawarta w próbce roztworu B, 
wzię tej do oznaczania, okreś lona przez porów­

b 
nanie ze s kalą wzorcową ~g, 

i l ość chrom u zawarta w próbie zerowej, okreś­
lona przez porównanie ze ska lą wzorcową, ~g , 

c - i l ość roztworu B pobrana do oznaczania, mI , ' 
m - masa barwnika pobrana do mineralizacji, g. 
2.10.7. Oznaczanie zawartości miedzi 
2.10.7.1. O dczynniki i roztwory 
a) Amoniak cz.d.a ., roztwór 25-proceiltowy, o czy- . 

stości sprawdzonej wg 2.10.4 .1 a) i roztwór 2-procen-
towy. 

b) Kwas solny cz.d.a., IN. 
c) Czerwień metylowa cz.d .a ., roztwór 0,5-procento­

wy w a lkoholu etylowym. 
d) Ditizon cz.d.a., roztwór O, l-procentowyw chloro­

form ie . 
e) Chloroform cZ.d.a. 
f) Dwuetylodwutiokarbaminian sodówycz.d.a., roz­

twór O, l-procentowy, przygotowany bezpośrednio przed 
oznaczamem. 

g) Mieszanina . kwasu 
w stosunku 3 : l. 

, 
siarkowego i nadchlorowego, 

h) .Wzorcowy roztwór miedzi przygotowańy nastę­
pująco: odważyć 0,3928 g świeżo przekrysta lizowanego 
i wysuszonego w eksykatorze nad chlorkiem wapnia, 
do stałej masy siarczanu miedziowego (CUS04 . 5H20), 
rozpuścić w niewielkiej ilości wody, przelać do kolby 
pomiarowej pojemności 100 mI , dodać 4 mI lO-procen­
towego roztworu kwasu sia rkowego i dopełnić wodą 
do kreski . 10 mI tego roztworu' przenieść pi petą do kol ­
by pomi arowej pojemności 100 mI i dopełnić wodą do 
kreski . Następn.i e pobrać 10 mI tego ostatniego roz­
tworu, umieśc ić w kolbie pomiarowej pojemności 100 mI 
dopełni ć wodą do kreski. 
l mI otrzymanego roztworu zawiera 10 ~g miedzi. 
i) Woda dwukrotnie destylowana. 
2.10.7.2. Przygotowanie skali wzorcowej . Do jednako­

wych probówek ze szkła bezbarwnego odmierzyć pipe­
tą kolejno O, l; 0,2 .. . l mI wzorcowego roztworu miedzi 
(co odpowiada l , 2, ... l O ~g miedzi), uzupełnić do 
10 mI wodą dwuk rotnie destylowaną, dodać 2 mI roz­
tworu amoniaku , l mI roztworu dwuetylodwutiokąr­
baminianu sodowego . Do przygotowania skali nie na­
leży używać roztworów z większą zawart.,pścią mied zi 
niż 10 ~g, gdyż wyższe stęże nia tworzą zmętn i enie 

utrudniające porównanie. 
2.10.7.3. Wykonanie oznaczania (sposobem I) stoso­

wać w przypadku , gdy cynk oznaczany będzi e metodą 

polarograficzną z ba rwnika ' zmineralizowanego na 
mokro. \ 

D o cylindrycznego roz~zie lacza poj emności 200 mI 
odmierzyć pipe tą 50 mI roztworu B, dodać l kroplę 

roztworu czerwieni metylowej i początkowo s tę żon~ m, 
a następn ie 2-procentowym roztworem amonia h do­
prowadzi ć roztwór do pierwszego żółtego zabarwienia . 
~astępnie dodać 2 mI IN kwasu solnego, 5 mI ,roztworu 
dltizonu, 10 mi chloroformu i przez 3 min wstrząsać. 
Ekstrakcję prowadzić tak długo , aż kolejna warstwa 
diti zonu (5 mI) ż chloroformem (10 mI) nie zmieni 
swego zabarwienia. Następnie warstwę wodną przemyć 

kilkoma porcjami chloroformu po 5 mI , aż warstwa 
chl oroformu przesta nie zabarwiać się na kolor zielony 
i pozo~tawić do. oznaczania cynku. 

Połączone ekstrakty umieścić w zlewce pojemności 

100 mI odparować do sucha . Dódać l mI mieszaniny 
kwasu siarkowego i nadchlorowego, przyKryć szkiełkie.m 

zegarkowym i ogrzewać do uzyskania bezbarwnego roz­
tworu, jeżeli zachodzi po trzeba dodać jeszcze raz l mI 
mieszaniny kwasów, 'Po czym zdjąć szkiełko zegarkowe 
i odparować roztwór do sucha. Suchą pozostałość r.oz­
puścić w kilku mI wody i zobojętnić l N amoniakiem wo­
bec papierka lakmusowego, następnie przenieść do kol­
by pojemności 50 mI i uzupełnić wodą do kreski. 

Do probówki z bezbarwn~go szkła , takiej samej w ja­
kich przygotowano rOztwory wzorcowe, odmierzyć pi­
petą 10 mI badanego roztworu, dodać 2 mI 25-procen­
towego amoniaku i l mI roztworu dwuetylodwutiokar­
baminianu sodowego. Zawartość probówki dokładnie 
wymieszać i porównać żółte zabarwienie roztworu 
z równocześnie przygotowaną skalą wzorcową. 

Zabarwienie roztworu porównać na białym tle ; pa­
trząc z góry na powierzchnię roztworów. 
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W przypadku wystąpienia zmętnienia wskazującego 
na wyższą · zawartość miedzi w badanym roztworze 
niż. 10 Ilg , powtórzyć oznaczanie z mniejszą ilością 

zmineralizowanego roztworu , uzupełniając wodą ilość 

roztworu w probówce do 10 mI. ," 
Równocześnie przygótować w identyczny sposób pró­

bę zerową dla zbadania czystości odczynników, pobie­
rając zamiast 50 mI roztworu B, 50 mI próby zerowej 
zmineralizowanych odczynników. 

Zawartość miedzi (X9) wyrażoną w miligramach mie­
dzi na l kg barwnika obliczyć wg wzoru 

w którym: 

(a - b) . 100 
X 9 = "-----""'--­

c . m 
• (JO) 

a -" ilość miedzi zawarta w próbce roztworu wzię­
tego do oznaczania, określona przez porówna­
nie ze skalą wzorcową , Ilg, 

b ilość miedzi zawarta w próbie zerowej, okreś-
lona przez porównanie ze skalą wzorcową , Ilg, 

c - ilość roztworu B pobrana do kolorymetrycz­
nego oznaczania , cm3 , . 

m masa barwnika pobrana do mineralizacji, g. 
2.10.7.4. Wykonanie oznaczania (sposobem II) stoso­

wać w przypadku gdy cynk oznaczany będzie metodą 
kolorymetryczną z barwnika zmineralizowanego na su­
cho. Mineralizację barwnika przeprowadzić wg PN-59/ 
A-04013 , po czym przepieść zawartość parowniczki do 
cylindrycznego rozdzielacza poj emności 200 mI i spłu­
kać parowniczkę 50 mI wody. Nastę pnie dodać I kroplę 
roztworu czerwieni metylowej, a potem 2-procentowego. 
roztworu amoniaku aż do uzyskania pierwszego żółte­
go żabarwienia roztworu. 

' Dalej postępowa.ć wg 2.10.7.3. 
2.10.8. Oznaczanie zawartości cynkó - metodą pola­

rograficzną 

2.10.8.1. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak cZ.d.a., roztwór wodny l .: I o czystości 

sprawdzonej wg 2.10.4.1 a) i roztwór 0,5M. 
b) Chlorek amonowy cz.d.a. , roztwór 0,5M. 
c) Cytrynian amonowy, roztwór przygotowany na­

s tępująco : odważyć 19,2 g kwasu cytrynowego cz.d.a. 
rozpuścić w 500 mI wody i przenieść do kolby pomia­
rowej pojemności 1000 mI. Następnie doprowadzić 25-
-procentowym amoniakiem wobec papierka uniwersal­
nego do pH = 8,5 i uzupełnić wodą do kreski. Po wy­
mieszaniu roztwór przenieść do rozdzielacza dodać, 
20 mi roztworu ditizonu w chloroformie i dobrze wy­
mieszać . Czynność tę powtórzyć kilka razy, aż warstwa 
ditizonu pozostanie zielona. Nadmiarditizonu usunąć 
przez wytrząsanie z chloroformem, aż warstwa chloro­
formu pozostanie bezbarwna. 

d) Mieszanina kwasów - azotowego i nadcl'rlorowe­
go - w stosunku l : l. 

e) Ditizon cz.d.a., roztwór O, l-procentowy w chloro-
formie. . 

f) Żelatyna cz.d.a., roztwór 0,5-procentowy. 
g) Chloroform cZ.d.a. 
h) Siarczyn sodowy cz.d.a., roztwór nasycony, przy­

gotowany bezpośrednio przed oznaczaniem. 

" 

i) Rtęć destylowana cZ.d.a. 
j) Woda dwukrotnie destylowana. 
k) Wzorcowy roztwór cynku, przygotowany nastę­

pująco : tlenek cynku cz.d.a., wyprażyć do stałej masy 
i odważyć 0,1245 g. Przenieść do zlewki pojemności 

50 mI , dodać 1,5 mI 20-procentowego roztworu kwasu 
siarkowego . Po przejściu pierwszej burzliwej reakcji 
dodać 10 mI wody i umieścić na łaźni wodnej. Ogrze­
wać do całkowitego rozpuszczenia. Następnie roztwór 
przenieść ilOŚCIOWo do kolby pomiarowej pojemności 
100 mI i uzupełnić wodą do kreski. 10 mi tego roz­
tworu przenieść pipetą do kolby pomiarowej pojemnoś­

ci JOO mI i dopełnić do kreski 0,3-procentowym roz­
tworem kwasu· siarkowego, po czym zawartość kolby , 
wymieszać . 

l mI roztworu zawiera 100 Ilg cynku. 
2.10.8.2. Sprzęt 
a) Polarograf z kompletnym wyposażeniem. 
b) Kolba z trzema szyjkami zmodyfikowanego apa­

ratu Gorsucha ze szkła marki Pyrex lub Rasotherm . 
Z braku szkła tej marki można zastosować kolbę ze 
szkła Silvit , lecz , należy w niej zmineralizować kilka­
krotnie próbę zerową odczynników i dopiero, gdy ona 
osiągnie stałą wartość , przystąpić do mineralizowania 
w niej barwników. 

2.10.8.3. Wykonanie oznaczania. Do wodnego. roz­
tworu barwnika pozostawionego po wyekstrahowaniu 
miedzi w cylindrycznym rozdzie la~zu wg 2.10.7 .3 dodać 
50 mI roztworu cytrynianu amonowego i przy pomocy 

, roztworu ' amoniaku (l : 1) doprowadzić pH roztworu 
do 9 ±o,5, wobec papierka uniwersa lnego. Następnie 
dodać 5 mI roztworu ditizonu i 10 mI chloroformu 
i wytrząsać przez 3 min . Ekstrakcję prowadzić tak dłu­
go, aż kolejna warstwa ditizonu z chloroformem będzie 
miała czyste zielone zabarwienie. Następnie warstwę 

wodną przemyć chloroformem, ko lejnymi porcjami po 
5 mI tak długo , aż warstwa ch lo roformowa przestanie 
się zabarwiać na kolor zielony. Połączone ekstrakty 
umieścić w zlewce pojemności 100 mi i odparować do 
sucha. Dodać l mI mieszan iny kwasu azotowego i nad­
chlorowego, przykryć szkiełkiem zegarkowym i ogrze­
wać do u'zyskania bezbarwnego roztworu (jeżeli zawar­
tość zlewki będzie utrzymywała zabarwienie, na leży do­
dać jeszcze l mI mieszaniny kwasów), po czym szkiełko 
zegarkowe zdjąć i odparować roztwór do sucha. Suchą 
pozostałość rozpuścić w kilku cm 3 wody, całość prze­
nieść do kolby pomiaro~ej pojemności ' 25 mI i ~zupeł­
nić wodą do kreski. 

Do dwó~h otwartych naczynek polarograficznych 
przenieść pipetką po 5 mI roztworu, 5 mi roztworu 
amoniaku 0,5M i 5 . mI roztworu chlorku anionowego 
oraz 0,2 mI roztworu żelatyny i 0,2 mI roztworu siar­
czynu sodowego. Do jednego naczynka polarograficz­
nego dodać 0,6 mI wody destylowanej (objętość bada­
nego roztworu wynosi 16 mi) , do drugiego naczynka 
dodać 0,1 ..;- 0,6 mI wzorcowego roztworu cynku (uzu­
pełniając wodą objętość badanego roztworu również do 
16 mi). 

Po upływie 20 ' min (od przygotowania roztworów 
w naczynkach polarograficznych) należy dobrać odpo-
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wiednią clułość galwanometru i przeprowadzić ozna­
czanie polarograficzne w zakresie od 0,8 -7- 1,3 V. 

Z każdego roztworu zarejestrować 3 fale i przyjąć 
jako wynik średnią arytmetyczną. 

Zawartość cynku (XIO) wyrażoną w miligramach cyn­
. ku na l kg barwnika, obliczyć wg wzoru 

, 

(.:.....H_-_h;;....) _. c_o _100_ 
X IO=-

(Hl-H)·m· 2V 
(lI) 

w którym: 
H - wylsokość fali badanego roztworu, mm, ' 

Hl wysokość fali badanego roztworu z dodatkiem 
roztworu wzorcowego, mm, 

c - zawartdść cynku w roztworze wzorcowym po­
branym do naczynka polarograficznego, J..lg, 

V - objętość badanego roztworu pobrana do na~ 
czynka polarograficznego, mI, . 

m - ilość barwnika pobrana do mineralizacji, g, 
h - wysokość fali ślepej próby odczynników. 

2.10.9. Oznaczanie zawartości cynku metodą kolory­
metryczną wykonać wg PN-59/ A-04013. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

Wydanie 3 - stan aktualny: styczeń 1988 uaktualniono normy związane oraz wprowadzono zmIany: 
zmiana l - Biuletyn PKN nr 9/ 1971 
zmiana 2 - Biuletyn PKNMiJ nr 10/1979 

oraz wykreślono z tablicy barwniki zgodnie z Zarządzeniem Ministra Zdrowia i Opieki Społecznej z 18 października 1985 r. (Mon ~ Po l. nr 39). 


