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podstawowy chloroformowy roztwor ditizonu 6 mg w 250 ml

roboczy roziwér ditizonu — w.w. rozcienczony chloroformem przez uzy-
ciem 1:2 i nastawiony na wzorcowy roztwor rteci tak, aby 1 ml tege
roztworu wigzat 1 ug Hg, '
wzorzec rteci — 0,0217 g oznaczonego czerwonego HgO rozpuscié w In
H3S04 i przenies¢ do kolby obji. 100 ml uzupeiniajac tym plynem do
znaczka. 1 ml tego roztworu zawiera 200 ug Hg. Odpowiednio rozcien-
czajac ln H,SO, otrzymuje si¢ roztwér zawierajagcy w 1 ml — 1 nug Hg.
Rozcienczony roztwér przygotowywac bezposrednio przed oznaczeniem.

OPIS APARATU

Aparat (ryc. 1) sklada sie z kolby stozkowej z szeroka szyja obj. 750 ml
‘uszczelnionej korkiem gumowym, w ktérym tkwig: 1) chlodnica kulko-
wa db. 30 cm i 2) rurka szklana di. 10 cm, ¢ 1 ¢m polaczona z lejkiem
szklanym z szeroksa krotka nézks wezem gumowym di 10 cm i przekroju
1 em. Rurka gumowa zacisnieta jest dwoma $ciskaczami naprzemianlegly-
mi w odleglosci 2 cm od siebie. Wylot chlodnicy uszczelniony jest gumo-
wym korkiem z waska rurka szklang di. 40 cm. Aparat jest ustawiony na
tazni wodnej i luzno przymocowany do statywu.

METODA
-Trawienie enzymatyczne.

--Badany obiekt drobno pokrojony i rozcienczony wodg 1:1 rozdrabnia
sie w hemogenizatorze lub przez ucieranie w mozdzierzu z czystym pia-
skiem morskim i rozcienczong wodg. W kolbie aparatu odwaza ilo$¢ odpo-
wiadajacg 50 g obiektu i dodaje 20 ug roztworu wzorcowego rteci, do-
prowadza do pH 1 (w przypadku trawienia pepsyng) 10%-owym roztwo-
rem HCl za pomoca papierka wskaznikowego lub do pH 8 (w przypadku
trawienia pankreatyng) 10%e-owym roztworem NaOH, dodaje enzym roz-
puszczony w wodzie i po uszczelnieniu kolby watg wstawia na 24 godz.
do cieplarki o temperaturze 37,8°, sprawdzajgc w czasie reakcji trawienia,
aby pH nie ulegalo zmianie.

‘Utlenianie,

Po zakonczeniu reakcji trawienia kolbe z zawartoscig wlgcza sie do
pozostatej cze$ci aparatu (ryc. 1) i po odkorkowaniu wylotu chlodnicy do-
daje sie porcjami po okoto 3 ml stez. kwasu siarkowego za kazdym razem
mieszajgc ruchem kotowym. Po dodaniu catej ilosci kwasu chtodnice usz-
czelnia sie korkiem z rurks szklang a nastepnie poprzez lejek rurki bocz-
nej dodaje porcjami okoto 0,5 g na raz w pastylkach po 0,1 g KMnO, (lub
pocja grubych krysztaléw tej uwagi uwazajac, zeby nie nastapito zapcha-
nie $wiatta rurki), za kazdym razem mieszajac zawartosc kolby. Podczas
dodawania KMnO, barwa zawarto$ci zmienia sie w zaleznosci od obiektu
mineralizowanego od zo6ttego poprzez brazowy do czarnego. Czasem wy-
traca sig jasny osad, ktory zmienia sie potem na brazowy i czarny po dal-
szym dodawaniu KMnO,. Po wstepnej burzliwe] reakcji (temperatura
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w kolbie wynosi okoto 80°) wigczyé ogrzewanie i dodawaé KMnO,, az usta-
nie reakcja (nie nastgpuje pienienie) i wytraci sie czarny osad, a roztwor
od nadmiaru KMnO, zabarwi sie na kolor fioletowoczerwony. Jezeli pod-
<zas utleniania silne pienienie nie ustepuje podczas dalszego ogrzewania,
nie dodawaé¢ nowych pocji KMnQO,, a przez chlodnice dodat pare kropli
alkoholu izoamylowego. Barwa roztworu podczas utleniania niektérych
obiektéow jest zle widoczna i ocena zabarwienia roztworu moze nastgpi¢
Do przesgczeniu roztworu. Wstepnymi prébami mozna ustalié potrzebna
1los¢é KMnO, dla uzyskania jego nadmiaru. Nastepnie ogrzewa sie jeszcze
przez 15 minut i po usunieciu lazni nie wylaczajace chltodnicy chlodzi sie
kolbe woda z lodem. Po ostygnieciu sptukaé chlodnice paroma ml H,O,
a nastepnie zawartos§¢ kolby przesacza sie przez saczek szklany 17G3 Tub
17G4 (¢ 60 mm), otrzymujac klarowny przesacz. Gdyby przesacz nie byt
zabarwiony nadmiarem KMnO, na kolor fioletowoczerwony a mial za-
barwienie czerwone lub zoélte nalezy wlaé go z powrotem do kolby, wig-
czy¢ aparature, doda¢ 5 ml HySO, stez. ogrzewac i dodawaé KMnQ, por-
cjami do uzyskania widocznego juz teraz nadmiaru. Sgczy¢ przez ten sam
sgczek przemy¢ kolbe i sgezek trzykrotnie po 20 ml wody i przesacz ze-
‘braé do kolby obj. 200 ml. Przy kazdym badaniu wykonuje sig $lepa probe.

Ilosciowe oznaczenie rteci

Do oznaczen pobiera sie 50 ml porcje plynu zawierajgce nie wiecej niz
5 wng rteci. Odbarwi¢ roztwoér paroma kroplami 50%¢-owego chlorowodor-
‘ku hydroksylaminy i chlodzgc kolbe woda z lodem doprowadzi¢ roztwor
50°%-owym NaOH do pH 1 za pomoca pehametru. Dodaé 1 g chlorowo-
dorku hydroksylaminy, przela¢ do rozdzielacza obj. 150 ml, doda¢’ 3 ml
chloroformu i wytrzgsa¢ przez 30 sekund. Zla¢ warstwe chloroformowsa
; miareczkowaé¢ badany roztwoér (w niejaskrawym s$wietle dziennym) ro-
boczym swiezo przygotowanym chloroformowym roztworem ditizonu na-
stawionym w ten sposob, zeby 1 ml roztworu wigzal lug rteci wytrzasajac
za kazdym razem przez 30 sekund i spuszczajac zabarwiong na kolor lo-
wosiowy chloroformows warstwe zawierajgcg ditizonian rteci. Roztwor
ditizonu dodawaé po 1 ml, a pod koniec po 0,5 ml.

Metoda podwodjnej estrakciji

W warunkach podanej metody metale inne nie wywieraja wplywu na -
oznaczenie. W przypadkach jednak wystepowania ich w ilosciach znacz-
nych, szezegdlnie w przypadku miedzi, nalezy stosowaé podwédjng eks-
trakeje ditizonem. -

W tym celu porcje plynu przygotowang do miareczkowania nalezy
wytrzasac dwukrotnie z 5 ml roboczego roztworu ditizonu (kolor drugiej
porcji powinien by¢ zielony). Przemyé chloroformem i zebra¢ wyciaggi do
rozdzielacza obj. 150 ml zawierajacego 30 ml wody o pH 1, dodaé roz-
twor 10%-owy KMnO, do otrzymania zabarwienia silnie fioletowoczer-
wonego, wytrzasaé catosé przez 10 minut, spusci¢ bezbarwng warstwe
chloroformowa, przemy¢ ja dwukrotnie 10 ml wody o pH 1 i kwasne
wyclagi z przemycia wlaé do rozdzielacza. Doda¢ do rozdzielacza 1 ml
50%e-owego chlorowodorku hydroksylaminy (plyn odbarwia si¢) i mia-
reczkowaé jak poprzednio roboczym roztworem ditizonu, dodajac pod ko-
niec po 0,5 ml roztworu. Ilos¢ zuzytych ml roztworu roboczego ditizonu
odpowiada ilosci ug Hg w badanej porcji roztworu.
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Mieso

50 g miesa drobno pokrojonego rozcienczonego woda 1:1 po rozdrob-
nieniu nastawiono na pH 1 i trawiono 5 g pepsyny przez 18 godz., a na-
stepnie po zmianie $rodowiska na pH 8 trawiono przez 6 godzin z 3 g
pankreatyny. Po dodaniu 5 ml stez. H;SO, utleniano 65 g KMnO4 w cza-
sie 3 godzin. Rteé oznaczono jak wyzej. ‘

Jabtltka

50 g jablek pokrojono, rozcienczono woda 1:1 i po rozdrobnieniu w ho-
mogenizatorze, nastawiono roztwér na pH 8 i trawiono 5 g pankreatyny
w.ciggu 24 godz. Utlenianie obiektu przeprowadzono dodajac 50 ml stez.
H,SQ4 i dosypujac porcjami 56 g KMnO,. Rte¢ oznaczono jak wyzej.

Zastosowang metode mineralizacji otrzymano okoto 80%¢-owa odzyski-
walnosé rteci dodanej do miegsa i jablek. Czulo$é kolorymetrycznej me-
" tody miareczkowo-ekstrakeyjnej wynosi 0,5 pg. Dzieki zastosowaniu po-
dwdjnej ekstrakcji mozna wyeliminowaé¢ wplyw miedzi dodanej, nawet
w ilosci 2 000 razy wiekszej od ilosci rteci.

Autorka prosi o uwagi w zwigzku z zastosowaniem opisanej metody.

qd4. ITéxonka

OBO3HAYEHME MMHUKPOTPAMMOBBLIX KOJIMYECTB PTYTH
B TIMIIEBBIX TIPOJYKTAX ’

ConmepxaHue

Paspa6oTan 1pocToll MeToZ ONpeReNeHHs MEKDOTPAMMOBHIX KOJNHYCCTS PTYTH B He-
KOTOpPbIX THINEBBLIX NpPOAyKTaxX. MeTOx OCHOBaH Ha 3H3UMATHYECKOM pazpyllleHHHA OpraHs-
H9eCKHX BeleCTB H OKHCJeHMH NPH NOMOIIM NI2PMaHTaHaTa Kajus B CPERe CepuOfl KUCJOTH
B HECJOXKHOM amnaparte. KomuuecTBEHHO OTKDLIBAIOT DPTYTh NpPHMeHAS (PAKUHOHHPO-
Baniylo SKXCTDAKUMIO M KOJOPHMETDHUECKO2 THTDOBAHHE IPH NOMOIIH JHTH3OHHOTO pacT
Bopa. YUyscteurenbnoer 0,5 mr Hn

J. Piechocka
 DETERMINATION OF MICROGRAM AMOUNTS OF MERCURY IN FOODS

Summary

-

A method for determination of microgram amounts of mercury in some foods-
tuffs was elaborated. The method of minaralization consists of enzymatic digestion
of a sample followed with oxidation with permanganate in acid solution and in
a simple apparatus. Quantitative determination of mercury with chloroformic
dithizone solution is made in extraction-tritration procedure. The sensitvity 0.5.8
of ‘mercury.



