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NORMA BRANŻOWA BN-66 
WYROBY PRZEM YSlU Odczynniki 6191-63 

CHEMICZNEGO 

Tlenek magnezowy Zamia_t 
RN-58/ MPCh-1300 

. Grupa katalogowa X 51 

l, WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest tlenek magne~owy stosowany jako od-
ozynnik chemiczny. 

Tl enek magnezowy ma: 
a) wzór chemiczny - MgO, 
b) ciężar oząsteozkowy - 40,32 (i953 r.). 

1. 2. Gatunki. W zależności od zawartości zanieozyszczeń rozróżnia sił dwa gatunki 
tlenku magnezowego, oznaczone: 

oz.d.a. - ozysty do analizy, 
cz. - czysty. 

1.3. Przykład oznaozenia tlenku magnezowego czystego do analizy: 

TLENEK MAGNEZOWY cz,d.a.. BN-66/6i91-63 

1 , 4. Normy związane 
PN/C-0.f.511 Chemiczne badania i próby. Oznaczanie małych zawartośoi arsenu 
PN/C-04515 Chemiczne badania i próby. Oznaczanie zawartości metali citżkioh strą-

canych siarkowodorem w produktach chemicznyoh 
PN-54/C-0.f.5i7 Chemiozne badania i próby. Oznaczanie zawartośoi substancji nierozpusz­

czalnych w wodzie w produktach · ohemicznych 
PN-5.f./C-0.f.5i8 Chemiczne badania i próby. Oznaczanie małyoh zawartośoi ohlorków wPro­

duktach ohemicznyoh metodą turb1dymetryozną 
PN-58/C-04527 Che.m1czne badania i próby. Oznaczanie azotu w produktaoh oheQIicznyoh 

metodą destylacyjną 

PN/C-06500 Odozynniki, Przygotowanie roztworów d.o kolorymetrU i ne·feloaetrU 
PN-5.f./C-80001 Odozynniki. Opakowani&,znakowanie 1 przeohowywanie 
PN/C-80047 'Odozynniki'.Pobieranie próbek i przygotowanie średniej próbki labora-

toryjnej 

2. WYMAGANIA 

2.1. Wymagania ogólne. Tlenek magnezowy powinien mie6 postać biafego proszku, nie­
rozpuszozalnego w wodzie, łatwo rozpuszozalnego w kwasach mineralnych. 

Polskie Odczynniki Chemiczne 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Nieorganicznego dnia 3 września 1966 r. 

jako norma obowiązująca w zakresie produkcji i obrotu od dni~ 1 kwietnia 1967r. 
(Mon. Pol. nr poz.) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE Druk. Wyd. Norm. W·wa. Ark. wyd.O,78 NakŁ2500 + 135 Zam. 3528/66 C.na xł ",80 
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2,2, wymacania szozegółowe 

Wymagania 

a) Straty po prateniu, %, naj wy tej 

b) Tlenku magnezowego 'lit' preparacie wysuszonym, %, co 
najmniej 

c) Substancji nierozpuszczalnych w kwasie solnym. %, 

Gatunek 

cz,d.a. cz, 

:3 10 

98 97 

. najwy~j 0,02 

0,5 

0.01 

0.02 

0,002 

0.1 

0,75 

0.05 

0.2 

d) Substancji rozpuszczalnych w wodzie, %, najwytej 

e) Chlorków (Cl-), %, najwytej 

f) Siarki całkowitej (jako So!-), %, najwytej 

g) Azotu ogólnego (N), %, najwytej 

h) Kwasu krzemowego oraz subs t ancji strącających się 
amoniakiem, %, najwytej 

i) Metali ciętk1ch (jako Pb2+), %, najwytej 

j) Żelaza (Fe3+), %, najwytej 

k) Baru (Ba2+), %, najwytej 

l) Wapnia (ca2+), %, najwyżej 

m) Cynku (zn2+), %, najwytej 

n) Arsenu (AS3+), %, najwyżej 

0,05 

0.005 

0.005 

0,003 

0,05 

0,02 

0,0005 

nie normalizuje 
się 

0,1 

0.01 

0.01 

0,005 

nie normalizuje 
się 

nie normalizuje 
się 

0,001 

Preparat zawierający poniżej 0,005% siarki całkowitej (jako SO~-) kwalifikuje się jako nie 
zawierający siarki •. 

3, PAKOWANIE. ZNAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE 

Tlenek magnezowy należy pakować, znakowaó i przechowywać zgodnie z PN-54/C-8000i; 
rodzaj opakowania wg p. 2,2 b) typ laboratoryjny, Masa. netto: 100, 250, 500 g i 1 kg. 

4. ijADANIA 

4.1. Pobieranie pr6bek, Próbki należy pobleTaó zgodnie z PN/C-800ł7. Masa średniej 

pr6bki laboratoryjnej powinna wynosić co najmniej 300 g. 

ł.2. Rodzaje 1 wykonanie badań 

4.2.1. Sprawdzanie tożsamoścl~ 1 g badanego tlenku magnezowego rozpuśció w miesza­
ninie 10 ml wody i 5 mI kwasu SOlnego (1. i2). Do 5 mI otrzymanego roztworu dodać i m! , . 

iO-procentowego roztworu to-storanu dWU80doW8aO, ogrzać do wrzenia i w obecności teno-
lottaleiny dodawać iO-procentowego roztworu amoniaku do pOjawienia sił różowego ~ 
wiania; wyt.rąoa sił biały krystaliczny osad tostorami amonowo-magnezowego, 

4.2.2. Oznaczanie strat po prażeniu. Około 0,5 g badanego tlenku magnezowego, od-
. t . 

ważonego' z dokładnościl\ do 0.0002 g, wyprażyć ostrożnie. aby nie naste;p.owało pylenie 
, 

preparatu, w uprzednio wyprażonym zważonym tyglu poroelanowym w piecu elektryożnym .. 
temperaturze 400 + 6000 C do stałej masy. 

Stra.ty po prażeniU (X) nale~y oblic~y~ w procentaoh wg wzoru 

w kt.órym: 
X = mi - m2 • 100 

m 
-

mi - masa tygla z badauy:m t lenlti.8JIl magnezoWy. przed wyprateniem, g, 
m 2 - masa tygla z badanym tlenkiem magnezowym po wyprażeniu, g, 
m- odważka badanego tlenku magnezowegQ. " 



',2,3. OZnaClani. zawartośoi tlenku m!łn.,oY'IO 

,,2,3,1:, Odozynniki 1 roztwory . 
a) We~senian dwusodowy oz.d.a., roztwór O,05m. 

, 
.. 

b) Bufor amonowy o pK - iO, przygotowany w nastłPuj~oy spolÓb: 5' '11 ·oJllork • • 080-

wego oz . d.a. rozpuśoić w 300 mI wody. dodaó 350 mI amoniaku (0,91) 1 UIIIlp.'łn16 ~b.1'­

tość wodą do iOOO mI, 
c) Czerń erioohromowa T, przygotowana w nast.ępujący sposób: 50 1II&0zern1 eriOClbro­

mowej T rozetrzeć dokładnie w moździerzu porcelanowym z iO g ohlorku 80dowego ol.d.a. 
d) Kwas solny ~z.d.a. (1,12). 

4.2.3.2. Wykonanie oznaczania. Około 0,6 g badanego tlenku magnezbweco, wypr"one­
go wg 4.2.2, odwatyć z dokładnośoią do 0,0002 g,zwiHlyćostrotilie 20 al wody i DaittP­
nie dodawać powoli kwasu solnego do zupełnego rozpaszezenia. Roztw6r · pr.enieść do kOl­

by pomiarowe.j pojemnośoi 2000 mI, rozcieńczyć wodą do kreski i dobrze wymies'ać. a:> al 
otrzymanego roztworu przenieść do kolby stołkowej pojemności 200 mI, dodać 80 .. l wody,_ 
10 mI buforu oraz niewielką ilo~ć wskaźnika. Miareczkować roztworem wersenlanu 4"...0-

dowego do zmiany barwy wskaźnika na niebieską. 
Zawartość prooentową tlenku magnezowego (X'!) obliozyć WC wzoru . 

0,0020i6 • V • 200 • 100 2,Oi6' V 
X=~---....:......:~~---

1 . m • 20 m 

w którym: 
0,002016 - ilość tlenku magnezowego odpowiadająca 1 mI śoiśle O,05m wer.euianu 

dWu8odowego, g, 
V - objętość wersenianu dwusodowego zużytego 

próbki. mI, 
m - odwatka badanego tlenku magnezowego, g. 

"".. .~ .. , ~ 
• 

do zmiareozkpwani a badanej 

4.2.4. Oznaczanie zawartości substanoJi nierozpu~czalnYoh w kWasie solnva. i5 g 
badanego tlenku magnezowego, odwatonego z dokładnośoią do 0,01 l, zw1lły6 150 lIl1 wod.Y, 
ogrzać na łaźni wodnej i ostrotnie dOd~wać kwasu solnego oz.d.a. (1,19) do lupełnelo 

rozpuszczenia się prepar~tu (około 15 mi). Objętość roztworu uzupełnić wodą do 3OOml, 

ogrzewać w ciągu i godz na łaźni wodnej i wykonać oznaczanie ~ PN-5';C-045i1. 
Badany tlenek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jeteli masa wysuszonej ,0.0-

stałości nie prz-ekroczy: 
dla odczynnika cz.d.a. - 3 mg, 
dla odczynnika cz. - 15 mg. 

~.2.5. Oznaozanie zawartości substancji rozpuszozalnych w wodzie. 2 g badaaego 
tlenku magnezowego, odważonego z dokładnośoią do 0,01 g, gotowa6 ze 100 mI wody walą­
gu 5 min, a po ostudzeniu przesąc.zy6 przez twardy sączek z bibuły. 50 mI otrzymanego 
przesąozu (1g próbki) odparować do sucha na łaźni wodnej w zwatonejparownioT poroe­
lanowej. Pozostałoś61ekko wypratyć do stałej masy. 

Badany tlenek magnezow,y odpowiada wymaganiom normy, jeteli masa wypratonej pozo~ 

stałośoi nie przekroczT: 
dla odczynnika cz.d.a. - 5 mg, 

dla odczynnika cz. - 7,5 mg. 

4.2.6. Oznaczanie zawartości chlorków (CJ~ ). i g badanego tlenku magn •• Owelo, od­
watonego z dokładnością do 0,01 g, zadać 20 mI wody i lekko ogrzacS. Nastopnie dodawacS 
ostrotnie kwasu azotowego (1,15) do zupełnego rozpuszczenia sił preparatu i jeszoze 
2 mI nadmiaru. Roztwór ogrza6 do wrzenia, a po oziębieniu uzupełnić objttośó rozt.wo-
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ru wodą do 100 mI. Nł'stępnie pobra6 pipetą 20 mI (0,2 g próbki) tego roztworu i wyko­
nać oznaczanie wg PN-54/C-04518 sposobem A. 

Do ~ztwor6w por6wnawczych dodać: 
dla odcżynnika cz.d.a. - 0,02 mg Cl- , 

dla odczynnika cz. - 0,01 mg Cl- . 

4.2.7. Oznaczanie siarki C~łkowitej ( j~o SO:-) 

4.2,7.1. Odczynniki i roztwoEY 
a) Brom cz.d.a., nasycony roztwór wodny . 

b) Kwas solny cz.d.a. (1.12 i 1,19). 
cJ Amoniak cZ.d.a., roztwór iO- procentowy. 
d) Chlorek barowy cz.d.a., roztw6r lO-procentowy. 

4.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego tlenku magnezowego, odważonego z do­
kładnością do 0,01 g, zada6 iO mI wody, 0,25 mI roztworu bromu i lekko ogrzaó. Do 
ogrzanego rO,ztworu dodawać ostrożnie kwasu solnego (i, 19) do zupełnego rozpuszczen1a 
się preparatu, ńastępnie zobojętni ć roztworem amonlaku, dodać 2 mI kwasu solnego (i,12), 
50 mI wody, zagotować i ogrzewać do usunięcia zapachu bromu. W razie potrzeby roztwór 
przesąozyć, ponownie ogrzać do wrzeni a, dodać iO mI roztworu ohlorku barowego iodsta­
wić na 18 godz. Wydzielony osad odsąc zyć, przemyć wodą do zaniku reakcji na jony Cl­
i wyprażyć do stałej masy . 

Badany tlenek magnezowy odpowi ada wymaganiom normy, jeżeli masawypraźonego osadu 
nie przekroczy: 

dla odczynnika cz.d.a. - 2 . 4 mg, 
dla odczynnika cz. - 24 , 0 mg. 

4.2.8. Oznaczanie zawartości azotu całkowitego (N). 2 g badanego tlenku Inagnezo­
wego, odważonego z dokładnością do 0 , 01 g, zadać 20 mI i ogrzać lekko na łaźni wodnej. 
Do ogrzanej mieszaniny dodawać o stroźn1ekroplami ' kwasu solnego (1,12) do zupe łnego 

rozpuszczenia odważki, roztw6r przenieść do aparat~ destylacyjnego 1 wykonać oznacza­
nie azotu metodą destylacyjną wg PN-58/C-04527. 

Do roztworu por6wnawczego dodać · dla odczynnika oz. d . a . 0 ,04 mg N 1 dalej postępo­
wać w identyczny spos6b jak dla próbkl badanej. 

, 4:.2.9. Oznaozanie zawartości kwasu krzemowego oraz ,substanoji strącajgcychSl, 

amoniakiem 

4.2.9.1.. Odczynnik'! i roztwoEY 
a) Kwas siarkowy oz.d.a. (i ł 11). 
b} Kwas azotowy cz.d.a. (1,15). 
o) Amoniak oZ.d.a., roztwór tÓ-prooentowy. 
d) Czerwień metylowa, 0,2-prooentowy roztw6r alkoholowy. 

4.2.9.2. Wyk'onanie oznaozania. 5 g badanego tlenku magnezowego, odwSżonego z do-
" kładnością do O, Ot g, zadać 50 mI wody, ogrzać na łaźni wodnej i , dodawać ostrotnie 

30 mI kwasu Siarkowego . Roztw6r odparować kolejno na łaźnt wodr.ej i piaskowej do usu .. 
ni~oia par kwasu siarkowego , a pozostałość rozpuścić ogrzewając w 150 mI wOdT. Doroz­
tworu dodać 1 ml kwasu azotowego , zagotować do wrzenia, dodać klIka kropel roztworu 
czerwieni metYlowej, zoboj~tnić roz,tworem amoniaku do zmiany barwy wskaźnika i ogrze­
wać na wrzącej łaźni wodnej w ciągu 1 godz. Wytrącony osad odsaozyć. przemyć wodą do 

zaniku reakCji na jOnySO:- 1 wysuszTó, a następnle wyprałyó do stałej masy. 
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Badany t l enek magnezowy odpowiada wymaganiom normJ, je~el1ma8a wypraionego 'osadu 
nie prz_ekroozy: 

• 
dla odczynnika cz. d.a. - 2,5 mg, 
dl a odczynnika cz. - 5 mg. 

4.2 . iO. Oznaozanie zawartości ,metali - cie~kich ~jakO Pb2+) . i g badanego tlenku 
magnezowego, _odwatonego ,z dokładnością do O,Oi g,zadać 10 mI wody, ogrzać lekko na 
łaźni wodnej . Nastopnie dodawać ostro~nie kwasu solnego (1,12) do zupełnego rozpusz­
czenia , się preparatu. W razie potrzeby r oztw6r prżesąozy6, uzupełbić objttoś6 roztworu 
wodą do 25 mI i wykonaó oznaczanie wg PN/C-04515. 

Do roztwor6w porównawczych dodać: 
dla odozynnika cz.d.a. - 0,05 mg Pb2+, 

dla odczynnika cz. - O,i mg Pb2+. 

' 4.2.11, Oznaczanie zawartości łelaza (Fe3+) 

4,2,11.1. Odczynniki 1 roztwory 
a) Kwas solny oz.d . a. (i,i2). 
b} Kwas azot owy oz. d. a . (1,15). 
o) Rodanek amonowy cz .d. a., roztw6r 10~procentowy. 
d) Roztwór wzoroowy zawierający Fe3+, przygotowany wg PN/C-06500 i rozcieńozony w 

3+ stosunku 10:1000. 1 mI rozcieńczonego roztworu 'WZorcowego zawiera O,Oimg Fe • 

~.2,il,2. Wykonanie oznaczania. 0 , 5 g badanego tlenku magnezowego, odwatonego 
z dokładnośoią do O, Oi g, rozpuśoić w 5 mI kwasu solnego. Do roztworu dodać 1 mI kwasu 
azotowego i ogrzać do wrzenia. Następnie oziębić i uzupełnić objętośó roztworu wodą 

do 20 mI, po ozym dodać 2 mI rodanku amonowego. 
Badany tlenek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jeteli powstałe zabarwienie 

roztworu badanego nie btdzie intensywniejsze nit zabarwie~ie roztworu porównawczego , 
, przygotowanego r6wnocześnie w następuj4CY spos6b: 4 mI kwasu Solnego odparować do su­
oha, do poz.ostałości , dodać 1 mI kwasu solnego, , l mI kwasu azotowego , 2 mI rodanku am0-

nowego oraz: 
dla odczynnika cz.d.a. - 0,025 mg Fe3+, 

, 3+ 
, dl a odczynnika oz. ' - 0,05 mg Fe. 

4.2,i2. Oznaozanie zawartośoi baru (Ba2+ ) 

4.2,12.1. Odozynnikii roztwory 
a) Kwas solny oz.d.a. (i,12). 
b) Kwas siarkowy oz.d . a. (1,11). 

" 2 
c) Roztwór wzoroowy zawierająoy jony Ba +, przygotowany wg PN/C-06500 i rozc1eń-

O?! 0t'lV' w stosunku iO:l000. 1 mI 'rozcieńozonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Ba4ł-. 

4.2 . 12.2. WYkonanie oznaczania. 2 g badanego tlenku magnezowego, odważonego z do­
kładnością do 0,01 g, zw1Uyć 20 mI wody, ogrza.5 na łaźni wodnej i dodawać kroplami 
kwasu solnego do zupełnego rozpuszczenia się preparatu. W razie potrzeby roztwór prze­
sączyć, do przesączu dodać 2 mI kwasu siarkowego 1 odstawić na 1 godz. 

Badany tlenek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jeżeli zmętnienie powstałe .. 
w badany~ roztworze ni e będzie s11~iejsze nit zmętnienie roztworu porównawczego, przy-
gotowanego równocześnie , a zawierającego w tej samej objętośoi te same ilości odczyn­
ników or az: 

~la odczynnika cz . d . a. - 0,06 mg 

dla odczynnika cz. - 0,1 mg 
B 2+ a I 

B 2+ a • 

4.2.13, Oznaczanie zawartości wapni a (Ca2+) należy wykonać za pomocą fotometru 
płomieni owego. 
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,,2,14, Oanao.an1e .awarto'oi OYskU (Znl+) 

',2.1'.1 . Odozynnlkl1 roztwory 
a) Kwas solny oz.d.a. (1,12) 1 roztw6r O,ln. 

r 

bJ Bufor ootanowy o pH-4,T nle .awleraj~oYoynku, przygotowany przez zmieszanie 
100 m1. 2n roztworu kwasu ootowego ze 100 mI 2n ro.tworu ootanu sodowego i wytrząś nięt.y 

kilkakrotnie w rozdzielaczu z 0,001-prooentowym roztworem dlt1zonu, U warst wa dit.1- . 
zODowa nie wykue rótowego zabarwienia. 

o) Tiosiarozan sodowy oZ.d.a., roztwr 10-procentowy, oczyszczony od ś ladów oynku 
przez wytrząśnięoie z O,OOi-prooentowym roztworem ditizonu. 

d) Czteroohlorek węgla cz.d.a. 
e) Dit.1zon, roztwór przygotowany w następu.1~CY sposób: 0,02 g ditizonu, odwatonego 

z dokladnośoią do 0 , 002 g, rozpuśoić w 100 mI ozterochlorku węgla. Roztwór przeni eść 

do rozdzielacza pojemnośc1 200 mI, dodać 50 mI roztworu amoniaku (1+19 ) i dobrze wy­

trząsnąć. Po rozdzieleniu się warstw oddzielić górną warstwę wodną, a warstwę oztero­
chlorku węgla ekstrahować jeszcze trzykrotnie po 50 mI amoniaku (1+19) . Połąozone wy­
ciągi wodne przesączyć do rozdzielacza pojemności 500 mI, dodać 100 mt czter ochlorku 
węgla, zakwasić i mI kwasu solnego (1,12), dokładnie wytrząsn~6 1 rozdzi elić warstwy. 
Otrzymany roztwór ditizonu w ozterochlorku wtgla przemyć 3- krotnie wQdą przez wytrzą­
sanie w rozdzielaozu, następnie przesączyć przez suoby sączek. Otrzymany rozt wó r prze­
chowywać pod warstwą l-procentowego roztworu kwasu siarkowego. 

Do oznaczań roztwór bezpośrednio przed utyciem nalały ~ozcieńQzy.t czterochlor­
kiem węgla w stosunku 1:10. 

f) Amoniak cZ.d.a., roztwory: 10- i l-procentowy. 
g) Roztwór wzorcowy zawierający jony zn2+, przygotowany wg PN/C- 06500 i rozoieńa 

czony w stosunku 10:1000.1 mI rozcieńozonego roztworu wzorcowego z~wiera 0. 01 mgZn~. 

4.2.i4,2. Przyrządy. Fotokolorymetr, filtr B1elony, kuweta o grubości warstwy i cm. 
6 2+ . 4.2,14.3. Przygotowanie krZyWej wzorcowej na Zn ; Sporządzić r oztwory r obocze , 

. 2 
zawierające w objętości 10 mI: 0,0025, 0,005, 0,01, 0,.015 i 0,02 mg Zn +. Przeprowa-
dzić kolejno ekstrakcję roztworów stosująo jednakowe llości OdczynnikÓW, w nast~p ują­
oy spOSÓb: 10 mI roztworu zawierająoego wytej podane ilości Zn2+ umleś01ć w rozdzie­
laczu pojemnośoi 100 mI, dodać 5 mI roztworu buforu octanowego, 5 mI r oztworu tlom~ 
czanu sod.owego oraz 5 mI roztworu ditizonu i dokładnle wytrząsać w oiągu 2 min. Eks­
trakoję ~ltizonem powt6rzyć jeszoze 2~3-krotnie, at ostatnia dolna porcja roztworu 41-
tizonu nie zmieni barwy. Połąozone ekstrakty czteroohlorku . węgla wytrząsnąć :ll 10 mI 
0,11\ kwasu solnego, a warstwt czteroohlorku wtgla odrzuclć. Roztw6r wodny zadać 5 mI 
roztworu buforu octanowego; dodać 2 mI roztworu tlosiarczanu sodowego i ekstrahować 

roztworem d1tizonu 2';'3-krotnle, at ostatnia porcja roztworu ditlzonu nie zmienl barwy. 

Połączone ekstrakty ozteroohlorku węgla przemyć ,w rozdzielaozu roztworem otrzyma­
nym przez zmieszanle · 95 mI wody 1 S mI 1-prooent.oweso roztworu amoniaku tak długo , aż 

wycląg wodny przestanie barwić slę na tółto. R6towy roztw6r dit1zonianu cynku prze­
nieść do kolby pomiarowej pojemnośoi 25 mI, rOZCieńczyć .czterochlorki em węgla do 
kreski 1 dobrze wymleszacS. 

W ten sposób otrzymuje slt pitó roztwer6w robOCZYCh o stęieniach: 0, 0025, 0 , 005. 
0 , 01 , 0 , 015, 0,02 mg Zn2+ w 2S mI. RównOlegle wykonaó ślepą próbę, pr zeprowadzaj ac 
ekstrakcjt samyoh odozynników. Otrzymany roztwór w czterochlorku węgla uzupełnić do 
objętośoi 25 mI. 

Zmierzyć absorpoję otrzymanrch · roztwer6w nastawiając punkt zerowy kolorymetru na 
Ślepą pr6b, . 

Dla każdego stttenla roztworu roboc.ego naleły wykonać trzyekstrakoje, z kt6ryoh 



T 

. średni wynik ekstynkoji nan1eś6 na papier mil1metr.owy, odkładająo na osi odoiętyoh 

stę~enie cynku w mglI , a na osi rzędnyoh odpowiednie wartośoi ek.tynkoji. Wykreali6 
lin1ę prostą tak, aby przechodziła przez najw1,kszą liczb, wyznaczonyoh punktów. Tak 
sporządzona krzywa wzorcowa służy do odczytywania badanego stężenia cynku na podstawie 
pomiaru absorpcji. 

4.2.14.4 . WYkonanie oznaczania. 1 g badanego tlenku magnezowego, odważonego z do­
kładnością do 0,01 g, zwilżyć 10 mI wody, dodaó ostrożnie 10 mI kwasu solnego, roztwór 
lekko ogrzać do rozpuszczen1a się odważki, a następnie przenieść do kolby 
pOjemności 50 mI i uzupełnić wodą do kreski . 25 mI ot r zymanego roztworu 

pomiarowej 

zobojętnić 

amoniakiem do pK 4+5. Następnie dodać 1 mI roztworu b uforu octanowego, 0,25 ml tio­
siarczanu sodowego i wytrząsać roztwór z 2+5 mI porcjami ditizonu tak długo, aż dmana 
porcja ditizonu pozostanie niezmieniona. Połącz one ekstrakty cz t erochlorkowe przemyć 

roztworem przygotowanym przez zmieszanie 50 ml wody z 1 kroplą amoniaku 1 kroplą roztworu tio­
siarczanu sodowego. Różowy ekstrakt

1
ditizon1anu cynku przeni eść do kolby pomiarowej 

pojemności 25 mI, uzupełnić objętość roz tworu czterochlorkiem węgla do kreski i ~e­
szać. 

Zmierzyć ekstynkcję różowego roztworu , stosując kuwetę o grubości warstwy i om 
i filtr zielony. 

Punkt zerowy kolorymetru nastawić na roztwór przygotowany równooześnie z tych sa­
myoh odczynników w tej samej objttości. 

Zawarto~ć cynku w badanej próbce ( X3 ) obliczyć w procentach wg wzoru 

a • 25 • 100 25a 
X3 = m '1000000 - -m--. -'--1-00"""""'0-0 

w którYJll: 
a - stężenie cynku odczytane z krzywej wzorcowej,mg/l , 
m - odważka badanego tlenku magnezowego, g. 

4.2.15. Oznaczanie zawartośoi arsenu <AS3+}. 1 g badanego tlenku magnezowego, od­
ważonego z dokładnością do 0,01 g, zwilżyć 10ml wody, a następnie dodawać kroplami 
kwasu solnego (1,12) do rozpuszczenia i w,rkonać oznaczanie wg PN/ C-04511. 

Do roztworó. porównawczych dodać: 
dla odczynnika oz . d.a. - 0,005 mg AS3+, 

. O 3+ dla odczynnika oz. - O, 1 mg As .. • 

KONIEC 


