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WPROWADZENIE

Wosk pszczeli jest wartoSciowym surowcem nie tylko dla pszczel-
nictwa lecz takze dla wielu galezi gospodarki narodowej. Zapotrzebowa-
nie na niego przez szybko rozwijajacy sie przemyst stale wazrasta,
a mniedostateczne jeszcze zorganizowanie spéldzielczych punktow . skupu
'i przerobu surowca woskowego powoduje duze straty wosku, bo zmu-
sza_pszczelarzy do przerabiania suszu we wlasnym zakresie, na réz-
nych, czgsto bardzo prymitywnych urzadzeniach. Powstaly niedobor
wosku pszczelego pokrywa sie importem a cena jego na rynku wewne-
trznym jest bardzo wysoka. W zwiazku z tym wystepuja czeste falszo-
wania wosku pszczelego parafing i. cerazyna, materiatami znacznie od
niego taniszymi. Zachodzi wiec pilna potrzeba opracowania metody wy-
krywania tych zafalszowan. '

PRZEGLAD LITERATURY I CEL PRACY

Préby stwierdzenia i oznaczania zafalszowan wosku parafing i ce-
rezyna byly podejmowane przez 1oznyc\h badaczy. Jedna z najstarszych
i dotychezas jeszcze powszechnie uzywanych préb zostala podana przzz .
Weinwurma (9) a uzupehiona przez Henriquesa. (4). Préba ta jest
oparta na spostrze7en1u, ze woskowe mydla rozpuszezaja sie w glice-
rynie, natomiast dodatek do wosku wiecej niz 59/, parafiny lub cere-
zyny powoduje zmetnienie roztworu lub wytworzenie sie osadu.

. Elser (4) opracowal metode termicznej analizy wosku, korzystajac
z roznej zdolnoSci rozpuszezania sie jego skladnikéw w benzenie w tem-
peraturze 30° i 20°, Wydzielone frakcie majg rézne temperatury top-
nienia, na podstawie ktérych mozna wysnué¢ wnioski o rodzaJﬁ i stop-
niu zafalszowania. Metoda ta jest jednak czasochlonna.i malo dokladna.

Vinzern i Giullot (8) opracowali metodg oznaczania zafalszowania
wosku parafing lub cerezyng przez wazenie weglowodoréw, wyekstra-
howanych eterem naftowym ze zmydlonego wosku.

W metodzie zalecanej przez Tiemnowa (7) mozna wnioskowaé o iloci
parafin dodanych do wosku przez obserwacje stopnia zmetnienia zmy-
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dlonej prébki. W innym wariancie badacz ten proponuje uzycie 3-ch
standardowych wodnych roztworéw spirytusu posiadajacych rozng
gesto§é. Przez obserwacje zachowania sie¢ kawaleczka wosku wprowa-
dzanego kolejno do tyeh roztworé6w mozna wnioskowac o jego jakosei,
gdyz woski falszowane parafing maja tym mniejsza gesto§¢ im wiecej
jej zawierajs.

Wszystkie te metody sa stosunkowo mato dokladne a niektére z nich
bardzo czasochlonne, ~

Celem naszym bylo opracowanie metody ilosciowego oznaczania za-
falszowan wosku pszczelego parafing lub cerezyna przez wykorzysta-
nie réznic adsorbeji na zelu krzemionkowym miedzy weglowodorami-
‘a pozostalymi skladnikami wosku.

Pely przeglad literatury dotyczacej oznaczania naturalnych weglo-
wodoréw wosku pszezelego zostal podany w poprzedniej naszej
pracy (3).

METODY PRACY
1. SPOSOBY PRZEPROWADZENIA BADAN

Chromatograficznego rozdziatu probek wosku, parvafiny i cerezyny
‘dokonano na kolumnie przedstawionej na rys. 1. Kolumna byla wypet-
niona 5 g aktywowanego zelu krzemionkowego (50 : 100). Zel aktywowano
w ten sposéb, ze b.ciokrotnie gotowano go po 5 minut kazdorazowo
z 10-ciokrotng iloscig 1/10 n HCL Po kazdym gotowaniu dekantowano
kwas, a po ostatnie; dekantacji przemywano zel woda destylowana az
do zamku reakeji na Cl- z Ag+. Przemyty zel, suszono przez 5 godzin
w temp. 180—200°. ;

Rozdzialowi chromatograficznemu poddano parafine handlowa

(@ 2% 0,9058; t. t. 57,6°) cerezyne handlows (d 27 0,9139; t. t. 68,8°)

oraz wosk pszezeli czysty i zafalszowany parafln:; lub cerezyna -
w iloSeiach: 59/, 100/, 159/, 259/ i 509/,. q

Do rozdzialu parafiny wzglednie cerezyny przygotowywano roztwory
przez rozpuszczenie 15 mg tych substancji w 25 ml cieplej benzyny
(frakeja o t.w. 60—80°). Natomiast do rozdziatu mieszanin stoso-
wano we wszystkich oznaczeniach 100 mg-owe. prébki.

Kolumne przemywano benzyna i zbierano eluat we frakcjach 5-cio
mililitrowych. Kazda frakecje odparowywano w mnaczyniu starowanym
i wazono suchg pozostato§é zaw1era,]aca weglowodory. Dla kazdego
oznaczenia wykonywano 2 powtérzenia i z wynikow obliczano §rednig.
Do préb uzywano wosku wytopionego z naturalnych nieczerwionych -
plastréw, pochodzacych z pasieki K. Bojarczuka z Lubelskiego. Wosk
ten zawieral 13,60/, weglowodorow. ;
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II. INSTRUKCJA OZNACZANIA ILOSCIOWEGO ZAFALSZOWANIA
WOSKU PSZCZELEGO PARAFINA LUB CEREZYNA

a) PRZYGOTOWANIE ADSORBENTA. 100—150 g handlowego zelu
krzemionkowego (50 : 100) gotuje sie¢ w 5 1 kolbie okrgglodennej z 10-
-ciokrotng iloSci 0,1 n kwasu solnego przez 5 minut. Zel nalezy ener-
gicznie mieszaé, gdyz latwo osiada na dnie kolby, tam sie -przegrzewa
i,strzela”. Mozna go mieszaé bagietka, ale lepiej jest uzyé¢ do tego celu
szklanego mieszadla napedzanego motorkiem elektrycznym. :
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Rys. 2 — Laznia powietrzna z promien-

: nikiem podczerwieni:- ,a” promiennik

Rys. 1—a) Ko- podczerwieni; ,b” kolko z siatka; ¢

lumna chromato- pokrywa eksykatora Rupp’a; i’c}:t plytki

; : % Petrie’go; , ,,e” przewdd elektryczny;

Eraficana. by o T odprovéadzenie do pompy prozniowej;
czek szklany. &7 oslona blaszana.

Nastepnie zlewa si¢ ciecz z nad osadu i osad gotuje ponownie
z 10-ciokrotng iloscia 0,1 n HCl. W sumie czynnosé gotowania i de-
kantacji powtarza sie 5-ciokrotnie. Po zlaniu ostatniej cieczy osad
przemywa si¢ destylowana woda dotad, az prébka cieczy wzieta do
probowki nie bedzie dawala zmetnienia z kropla 0,5¢/ wodnego roztworu
azotanu srebra. Zel zbiera si¢ wtedy na lejku Biichner‘a, odciaga
z niego wode i suszy sie go w parowniczce porcelanowej przez 5 godzin
W suszarce nastawionej na temperature 180—200°. Po tym czasie
chlodzi sie zel w eksykatorze i przechowuje go w butelkach szczelnie
zamykanych korkami gumowymi, aby nie wechlanial wilgoci.
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. Trzeba z naciskiem podkregli¢, ze zel musi byé aktywowany doklad-
nie wg. tego przepisu i musi byé przechowywany pod dobrym zamknie-
ciem, gdyz niedokladnie zaktywowany lub zawodniony zel ma inne
wlasno$ci sorbeyjne i nie nadaje sie do analizy, poniewaz précz weglo-
wodor6w moze przepuszeza¢ do przesaczu takze inne sktadniki woskowe.

b): PRZYGOTOWANIE ROZPUSZCZALNIKA. Benzyne apteczng
rozdestylowuje sie zbierajac przedgon do temperatury wrzenia 60°,
nastepnie frakeje wrzaca w temperaturach 60—80°; w kolbie pozostaje
niedogon. Do analizy uZywa sia frakeji wrzacej w temperaturach 60—80°.

¢) PRZYGOTOWANIE KOLUMNY CHROMATOGRAFICZNEJ. Dno
kolumny szklanej (rys. 1a) zatyka sie malym zwitkiem waty. Przy zam-
knietym kranie*) nalewa sie do kolumny benzyny, do wysokoSci siegaja-
céj do jej potowy. Nastepnie wprowadza sie do niej szklany tloczek (rys.
1b) i uciska nim wate tak, aby z niej wycisnaé powietrze zaadsorbowane
na wiléknach. Celem usunigcia powietrza zebranego ponizej krazka
waty otwiera sie na chwile kran tak, aby benzyna wypehila cala
dolng czes$é kolumny a poziom jej nie opadl ponizej krazka waty.

Nastepnie wyjmuje sie z kolumny tloczek .dolewa do meJ benzyny
i wsypuje sie ok. 1 g aktywowanego zelu. Zel ten miesza sie energicz-
nie z benzyna, postugujac sie tloczkiem, az do uzyskania jednorodnej
mieszaniny, jednakowo przezroczystej, bez jasniejszych smug. Przy
takim postepowaniu, zaadsorbowane na ziarenkach %elu powietrze
powinno sie ulotni¢ w formie drobniutkich pecherzykéw. Nastepnie
pozostawia sie mieszanine, przez pare sekund w spokoju, az zel opad-
nie na dno kolumny i osadzi sie na krazku waty; wtedy tloczkiem
dociska sie go dokladnie, aby uzyskaé jednolita warstwe. Do kolumny
wsypuje sie ponownie ok. 1 g zelu i jezeli potrzeba dolewa sie ben-
zyny, powtarzajge proces mieszania i ubijania drugiej warstwy przy
pomocy tloczka. CzynnoS§¢ te powtarza sie jeszeze trzykrotnie tak, aby
zuzyé 5 g aktywowanego zelu i uzyskaé jednolite wypemhmienie kolumny,
a nad nim co najmniej pigcio-centymetrowa warstwe benzyny. W te
warstwe benzyny zanurza sie maly zwitek waty w taki sposéb, aby

* Kran nie moze by¢ smarowany wazeling, gdyz ta rozpuszczalaby sie w benzy-
nie i dawala bledny wynik analizy. Jako smaru mozna uzyc:

1) gliceryny samej lub zmieszanej z dekstryna np. 25-30 g dextrinum pu-
rissimum+-35 g gliceryny dobrze rozetrzeé, dwa razy zagotowaé prze-
saczy¢ przez wate i przechowywaé pod dobrym zamknieciem, gdyz emax
ten jest bardzo hygroskopijny.

2) grafitu. Korek naciera sie ' dokladnie olowkiem miekkim np. nr 2
W pracy tej uzywano smaru: ,Fettfreis Schmirmittel zahl”, f-my Merck’a
wymieszanego z gliceryna w stosunku 1:1.
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nie dotykal stupa ubitego zelu i zwitek ten ugniata sie precikiem szkla-:
nym do scian kolumny dotad, copdki nie wycisnie sie z niego calko-
wicie powietrza. Wtedy wprowadza sie do kolumny tloczek i dociska
nim odpowietrzony zwitek waty do wierzchu stupka zeiu.

Tak przygotowana kolumna jest w zasadzie gotowa do wykonania
na niej analizy. Chege sie jednak upewnié, czy powietrze zostalo z niej
~catkowicie usuniete, trzeba przez nia przepuéci¢ pewna ilo$é benzyny
(20—40 ml). Jezeli podezas tego przeplywu pokaza sie w warstwie
" zelu smugi z drobniutkich banieczek powietrza,- to trzeba je usunac
przez przemywanie kolumny benzyng az do ich znikniecia. Przy prze-
mywaniu kolumny nalezy uwazaé, aby poziom benzyny w kolumnie byl
stale wyzej goérnego krazka waty, gdyz w przeciwnym razie kolumna
zaraz sie zapowietrzy i bedzie wymagala dlugotrwalego ‘przemywania
ben‘zyna, az do calkowitego wymycia z niej powietrza. Zapowietrzona
kolumna nie nadaje sie do wykonania analizy. Przy odpowiedniej
wprawie czas potrzebny do przygotowania kolumny nie przekracza
15 minaut. : )

d) WYKONANIE OZNACZENIA. 0,1—0,12 g badanego wosku wpu-
szcza sie do kolbki miarowej o pojemnosei 50—100 ml i zalewa sie 20 ml
benzyny (frakcja 60—80 ©). Kolbke trzyma sie przez pare minut w go-
racej wodzie, wstrzgsajac nia od czasu do ezasu, az do catkowitego
rozpuszezenia sie wosku w benzynie. Réwnoczesnie przygotowuje sie
W probéwce 30 ml benzyny i umieszcza ja obok kolumny, aby byla
gotowa do przemywania. Nastepnie otwiera sie kran, obniza poziom
benzyny w kolumnie do wysokos.i 0,5 cm ponad gérny zwitek waty
i wtedy sie kran zamyka. Potem nalewa sie do kolumny cieply benzy-
nowy roztwor badanego wosku, otwiera sie kran i zbiera wyplywa-
jacy eluat do wytarowanej plytki Petrie‘go o $rednicy 8—10 em. Plytki
nalezy przed analiza wysuszyé w termostacie w 100° w ciagu 0,5 godz.,
ostudzi¢ w eksykotorze i zwazyé. W miare wyplywu eluatu dolewa sie
do kolumny dalsze porcje benzynowego roztworu. Po wypréznieniu
kolbki przemywa sie ja ok. 5 ml benzyny przygotowanej uprzednio
w probéwee i roztwér ten wprowadza sie do kolumny.

Kiedy poziom roztworu w kolumnie osiagnie wysoko§é 0,5 cm powy-
z¢j goérnego zwitka waty, zamyka sie na chwile kran i nalewa do kolum-
ny benzyne. Nagtepnie otwiera sie kran i w dalszym ciggu/ zbiera
eluat do plytki Petrie‘'go. W miare ubywania henzyny w kolumnie -
dolewa sie jej z probéwki dotad, az zuzyje sie cala porcje, tj. 30 ml.
Gdy poziom benzyny wyniesie C,5 ecm powyzej gérnego zwitka waty,
proces rozdzialu jest skonczony. Teraz zamyka sie kran i zebrany
w plytce Petrie‘go roztwér nalezy odparowaé. Mozna to zrobié na
fazni wodnej ogrzewanej elektrycznoscia (ostroznie z ogniem) i pozo-
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stalo§é wysuszyé w temp. 105°w suszarce w ciggu 20 min. a po ostyg-
nieciu w eksykatorze, zwazyé. Lepszym jednak sposobem odparowania
benzyny jest laZznia powietrza z promiennikiem podczerwieni.

e) URZADZENIE LAZNI POWIETRZNEJ Z PROMIENNIKIEM
PODCZERWIENI (rys. 2). Zasadniczg czeScia urzadzenia jest promien-
nik podczerwieni, tj. elektryczna lampa grzejna, ktéra wysyla promienie
cieplne ogrzewajace siatke potozong na metalowym kdéltku zamocowanym
w statywie. Na siatce umieszcza sie metalowe pierscienie ¢ 5 i wysokosei
0,5 cm, a na nich stawia sie plytki Petrie‘go z roztworami weglowodorow
wyeluowanych z kolumny chromsatograficznej. Plytki te przykrywa sig
dzwonem zakonczonym tubusem (np. wierzchnia czes¢ eksykatora
Rupp‘a). W tubusie umieszcza sie korek z rurka na ktéra naklada sig
rurke gumowg prowadzaca do wyciagu pompy wodnej.

Pod plywem ciepia wysylanego przez promiennik benzyna paruje,
a pary te sa wyciggane przez pompe wodng razem z pradem powietrza.
Dzicki temu usuwa sie niebezpieczenistwo pozaru i ewentualnych zatrué
parami benzyny personelu laboratoryjnego. Odlegloéé siatki od pro-
miennika nalezy tak ustawié, aby benzyna na plytkach parowala, ale
nie wrzala. Urzadzenie z promiennikiem podczerwieni powinno byé
otoczene cslona, wykluczajaca ujemny wplyw bezposredniego dziata- -
nia promieni promiennika na. otoczenie.

/Odparowanie prébck w lazni powietrznej z promiennikiem podczer-
wieni trwa ca 40 minut. Jest ono ukoniczone wtedy, gdy zanika w nich
' zapach benzyny. Nastepnie wyjmuje sie plytki,z lazni, studzi je przez
'20 minut w eksykatorze i wazy.

D’a kazdej préby wykonuje sie dwa oznaczenia i z nich oblicza $red-
nis. Dla kazdego oznaczenia trzeba kazdorazowo przygotowywaé kolum-
ne chromatograficzna od nowa. :

f) ,Obliczanie wynikow.

W = BT - 100, i

0
7 = (W—16,5)9,

W = ilo§¢ weglowodoréw w badanym
wosku
B = waga plytki Petrie‘go z osadem
T = waga plytki Petme 20
- C = waga proébki
Z = wielkos¢ zafalszowania wosku pa-

rafinami
W przypadku, gdy W wynosi mniej niz 16,59, wosk nie jest zafal-
szowany parafinami. Czas potrzebny do wykonania analizy wynosi
maksimum 2,5 godz.
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ANALIZA WYNIKOW

Wykres 1 przedstawia chromatogramy parafiny, weglowodoréow wo-
sku pszczelego i mieszanin porafiny z woskiem, a wykres 2 chromato-
gramy uzyskane z préb z cerezyna. Z obu wykreséw widaé, ze przy
uzyciu 100mg-owych prébek catkowita ilo§¢ weglowodoréw przecho-
dzi przez kolumne w 45 .ml eluatu. Dalsze dwie frakcje zawieraly tylko
czysta benzyne, co bylo dowodem, Ze nastgpil catkowity rozdzial we-
- glowodoréw od innych skladnikéw woskowych.

12mq WEGL GWADORDW

Wykres 1 — Chromatogramy parafiny, weglowodoré6w wosku pszczelego 1 jego

mieszanin z parafing. A — parafina; B — wosk pszczeli; C — wosk z 50/, dodatkiem

parafiny; D — wosk z 100/, dodatkiem parafiny; E — wosk z 159, dodatkiem

parafiny;: F — wosk z 250/, dodatkiem parafiny; G — wosk z 509, dodatkiem
: parafiny.
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W tab. 1 przedstawiono wyniki oznaczen i wyznaczenie dokladnosci
metody. Sredni blad z 999p-owym prawdopodobiefistwem nie przekra-
cza interwalu 2,38 -+ 0,999/p. Trzeba zaznaczyé, ze blad ten jest znacz-
nie mniejszy w przypadku gdy zbiera sie odrazu 45 ml eluatu a nie
rozdrabnia go na dziewieé 5-cio mililitrowych frakeji, jak to mialo
miejsce w powyzszych badaniach.

W oparciu o wyniki poprzedniej pracy (3), w ktérej uzasadniono
mozliwo$¢ przyjecia 16,59, jako normy maksymalnej zawartosci we-
glowodorow w krajowym wosku pszezelim, mozna stwierdzié, 7e zna-
leziona w analizie wosku wieksza ilo§¢ weglowodoréw niz 16,50/ bedzie
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Wykres 2 — Chromatogramy cerezyny, weglowodoréw wosku ‘pszcielego i jego
mieszanin z cerezyna. A — cerezyna; B — wosk pszczeli; C — wosk z 5%

dodatkiem cerezyny; D — wosk z 109, dodatkiem cerezyny; E — wosk z 159, dodat-
kiem cerezyny; F — wosk z 259, dodatkiem cerezyny; G — wosk z 509, dodatkiem
X _cerezyny.
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dowodem, ze wosk ten zostal zafalszowany parafing lub cerezyna. Wosk
taki moze by¢ uzyty tylko do odpowiednich celéw przemystowych, lecz '
w Zadnym wypadku nie powinien byé zastosowany do wyrobu wezy.
Takie postepowanie ochroni krajowy wosk przed zmiang skladu che-
micznego odnosnie zawartosci weglowodoréw. Wosk importowany po-
winien byé badany, a jezeliby zawierat wiecej niz 16,59/, weglowodo-
réw, nie powinien byé stosowany do wyrobu wezy.

Na podstawie wynikéw tej dyskusji mozna zalecié metode II do ozna-
czania zafalszowania wosku pszczelego parafinami.

WNIOSKI

Z pracy tej mozna wysnué nastepujace wnioski:

b) Parafina handlowa i cerezyna (t.w. 60—80°) nie sa adsorbo-
wane z roztwor6w benzynowych przez aktywowany zel krzemionkowy,
podobnie jak weglowodory wosku pszczelego.

b) Wiasciwosé ta jest podstawa do iloéciowego oznaczenia zafalszo-
wania wosku pszczelego parafing lub cerezyna przy za%:miu, ze do-
puszezalna maksymalna - zawarto$é weglowodoréw w noffmalnym kra-
jowym wosku pszczelim wynosi 16,5%.

¢) Sumaryczny Sredni blad opracowanej metody procentowego ozna-
czenia zafalszowan parafing lub cerezyna dla prob Z wosklem 0 zawar-
tosei 13,69/, weglowodoréw wynosi 2,33 + 0,999
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" KOJVMYECTBEHHBII METOJ ONPENENEHUA PAJBCHPIKAINNA
MYEJIMHOTO BOCKA MMAPASGVHOM W HEPE3VMHOM

A IIypeinoun B. 3aneBCKu
Pe3womMe

B sron ‘paGOTe TIPOU3BENEHO xpoma’rorpacbuqecxoe paszzgenenmne napaduHa

20 20
(i beres 50 0,9058; T. . 57,6°). nepesuHa (dirs 20 0,9139; 1. . 68,8°. ¥ MX cMmeceit

¢ NYENMHBIM BOCKOM. B Ka4yeCTBe DACTBODUTENA JCIOIB30BAHO OEH3MH C T.KWUIL
60—80°. KoHcTaTMpORAHO, YTO NapadVH 11 LEpe3yH, TakxKe, KaK YIJIeBOAOpPOAbI mue-
JVHOTO BOCKa, He afcopbupyrorca cemmkareneM. Ha 9ToM ocCHOBaHmMM pas3paboTaHo KO-
JNMYECTBEHHLI MeToJ{ omnpefeteHysa danbeuduranuy OHENINHOr0 BOCKa mnapadmHa-
MM, MCXOZAS IIPUM STOM M3 IICJOIKEHUS, YTO MaAKCHMAaJIbHOE MAOMNYCTMMOE KOJUYECTBO
YiJIEBOOPOJIOB B TOJBLCKOM ITYEJIMHOM BOCKE paBHO 16,5%.

Crioco6 amanuza. 100—120 mr. mcciaefyeMoro BOCKa pacTBoOpsiior B 20 Mr. GeH3MHA,
B U3MEPUTETHOM Koj0ouke emMrocTy 50—i00 Mi, mpy ciaaboMm HarpeBaHye Ha BOMISHOMN
6aHe. OTOT PaACTBOP pas3jendeTca Ha XpoMarorpacpuyeckoit KoJsioHHe (pmc. I) Hamoa-
' HEHHO! 5 I aKTUBHM3UPOBAHHOIO CeJIMKaresis.

Cenukarenb akKTUBU3UPYIOT- CAEAYIOILUMM CliocoGoM:

a) Kunarar 5 pa3 0o 5 MMHYT C JeCATURpPATHbLIM KoJmdectBom 0,1 B HCIL

0) 5 pa3 meKaHTHMPYIOT PacTBOP.

B) IIpOMBIBAIOT CeJlMKareslhb nmcmnmposannou BOZOI 10 MCUYE3HOBEHNA peammu

Cl—c Ag+.

r) CymaT B TedeHue 5 uwacos mpu T-pe 180—200°C.

AKTVBU3VIPOBAHHBIA CeJMKaresib XPaHAT TIIATENbHO 3aKyIOPEHHBIM. KOJOHHY
npombizaloT 30 mMa OeHsmHa T.kum. 60—80° ¥ COOMPAIOT SMIOUMPYHIYIO KUAKOCT (45
MJ) B Tapmpoéarmym uvamiky ITerpu . gumamerpom 8—10 cm. BrimmapwsaloT pacTBOp
B BO3AyIuHOM OaHe (pme. 2) u B3BemMBalOT Yamky. CoaepixaHue ymesouoponoa uc-
(B—T)100 ¢ |

C 0

W = RKOIU9EeCTBO YIIEROZOPOAOB B MCCIEAYyeMOM BOCKe, B = Bec wamgu Iletpu
e ocaaroM, T = Bec wamkm ITerpy, C = Bec ucciexyemoro obpasra. :

Ecmyu npuuars, yro W > 16,5, Toraa TPOLIEHT NPYMECH MAaPaOMHOB K MTUENIVHHOMY
BOCKY ucumcngerca no dopmyie: Z = (W —16,5%). Cpexnusaa owmbra TAKOTO MCUMU-
CJIE€HA NPY WMCCJIEeA0BaHMY MYEJIMHOTO BOCKa cozepzraiero 13,6% yraesomoponor 6bi-
na paBHa 2,38 = 0,99%.

Ha npoeesenye amamm3sa Tpebyercs He Gomee 2!/, wacos.

suensor 1o dopmyne: W =

DIE QUANTITATIVE BESTIMMUNGSMETHODE VON VERFAL-
SCHUNGEN DES BIENENWACHSES MIT PARAFFIN U. ZERESIN

J.Curylound W. Zalewski
Zusammenfassung |
In dieser Vérsuchsarbeit 0'elang es, auf chromatograph.ischem Wege
das Paraffm (d O 9058 ; Schmp 57,6°) das Zeresin (d 2" 0,9139;

Schmp. 68,8°) sowie ihre Mischungen aus dem Blenenwachs auszu-
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scheiden. Als Losungsmittel wurde Benzin (Sdp. 60-—80°) verwendet.
Es wurde festgestellt, dass Paraffin und Zeresin, ebenso wie Kohlen-
wasserstoffe des Bienenwachses durch das Silicagel nicht absorbiert
werden. Auf Grund dieser Feststellung wurde die quantitative Bestim-
mungsmethode von Verfilschungen des polnischen Bienenwaehses mit
Paraffin ausgearbeitet, wobei -die hochst zulassige Inhaltsmenge an
Kchlenwasserstoffen des polnischen Bienenwachses mit 16,59/, ange-
nommen wurde.

Durchfiihrungsweise der Analyse

100—120 mg des zu priifenden Wachses 1ost man in einem Messkolben
von 50—100 ml Inhalt in 20 ml Benzin durch schwache Erhitzung in
einem Wasserbade. A

Diese Losung trennt man auf der chromatographischen Kolonne
(Bild 1), die mit 5 g aktivierten Slhcagel (50: 100) gefiillt ist. Das
Gel aktiviert man auf folgende Art:

a} Fiinfmal durch 5 Minuten mit einer zehnmaligen Menge von
‘(,1 n HCI kochen lassen. '

b) Nach jedem Durchkochen die Losung dekantieren.

¢) Bis zum Verschwinden der Reaktion auf Chloride mit destilliertem
Wasser spiilen.

d) In einer Temperatur von 180—200° durch 5 Stunden im Trocken-
schrank trocknen lassen. Das aktivierte Gel ist unter abgedichtetem
Verschluss zu halten.

Danach wird die Kolonne mit 30 ml Benzin (Sdp. 60—80°) gespiilt
und das Eluat (45 ml) in eine tarierte Petrieschale von 8—10 cm
Durchmesser eingesammelt. Die Lésung wird im Luftbade (Bild 2)
abgedampft. Nunmehr wird die Schale mit dem Bodensatz gewogen.
Der ‘Inhalt an Kohlenwasserstoffen wird nach folgender Formel be-

W = wo/o wobei zu verstehen ist: W = Inhalt-

smenge von Kohlenwasserstoffen im gepriiften Wachse; T = Gewicht
der Petrieschale; B = Gewicht der Petrieschale mit Bodensatz; C =
Gewicht der Probe. %
Falls der Wert fiir ,,W* mit mehr als 15,5 zu unterstellen ist, wird
das dem . Bienenwachs zugemischte Paraffin aus folgender Formel
errechnet: Z = (W — 16,59).
Bei einer derartigen Bestimmungsweise hat der mittlere Fehler des
Mittelwertes 2,38 + 0,99/ betragen (bei Verwendung eines Bienen-
wachses, der 13,69/, Kohlenwasserstoffe enthilt).
Die zur Durchfiihrung dieser Analyse bendtigte Zeitdauer betragt
hochstens 21/> Stunden. :

rechnet :
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