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1. WSTEP
Przedmiotem normy jest siarczan magnezowy sto=-
sowany Jjako odczynnik chemiczny.
Siarczan magnezowy ma:
a) wzor sumaryczny NgSO, * TH,0,
b) mase czgsteczkowg 246,48,

2. PODZIAL I OZNACZENIE

21, Gatunki, W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozrdéznia sie trzy gatunki siarczanu
masgnezowego oznaczone:

ch.cz. = chemicznie czysty,

cz.d.a. - czysty do analizy,

cz. = czysty.

2.2, Przykiad oznaczenia siarczanu magnezowego
czystego do analizy:

SIARCZAN MAGNEZOWY cz.d.a. BN=74/6191-133

3. WYMAGANTA

3.1, Wymagania ogbdlne, Siarczan magnezowy powi-

nien mieé¢ postaé bezbarwnych krysztatéw rozpu-
szczainych w wodzie,

3.2, W i henj
Gatunki
Wymagania :
ch.cz, cz.d.a. cz,

a) Zawarto$é siarczanu

magnezowego (MgSO4°

-7H20), %, nie mniej

niz 99,2 99,0 98,0
b) Substancji nierozpu-

szczalnych w wodzie,

%, nie wiecej niz 0,002 0,005 0,01
c¢) Wolnych alkalii, %,nie nie norma-

wigcej niz 0,002 | 0,002 [!izude si¢
d) Wolnych kwaséw , %, .

nie norma-

nie wigcej niz 0,005 0,005 |lizuje sieg
e) Chlorkéw (C17), %,nie

wigcej niz 0,0005| 0,002 0,005
f) Fosforandw (P043-), %,

nie wigcej niz 0,001 0,002 0,005

cd., tablicy

Gatunki
Wymagania
Ch.CZe | C2.d.a, CZ.
¢ ¢ Ea e Z
g) Metali cigzkich (Pb +L
ey nie wigcej niz 0,0002 00,0005 0,001
h) Zelaza (Fe3+),%. nie
wiecej nis 0,0005 | 0,001 0,002
i) Manganu (Mn<%), %o nie norma=-
nie wiecej niz 0,0005| 0,002 |[1i2ude sie
j) Wapnia (Ca2+), %, nie
wiecej niz 0,01 0,02 0,05
k) Arsenu (is), %, nie
wiecej niz 0,00009 0, 0001 0, 0002

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Siarczan magnezowy nalezy pakowac¢, przechowywacd
i transportowac¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodza]j opakowania: sioiki szklane z nakretkg z
tworzywa sztucznego z polietylenowsg podkiadkg.

Masa opakowania netto: 250, 500, 1000 g.

Na zyczenie odbiorcoéw dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielkosé¢ opakowania, jezell zabezpiecza ono pro-
dukt w sposob nie gorszy od wymienionego poprzed-
nio opakowania i ma wymiary zgodne z zasadami sy-
stemu wymiarowego opakowall.

S, BADANIA
2.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartoscli siarczanu magnezowego
(3.2a),

b) oznaczanie zawartosci
szczalnych w wodzie (3.2b),

¢) oznaczanie zawartosci wclnych alkalii (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci wolnych kwasow (3,24),

e) oznaczanie zawartosci chlorkéw (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci fosforanéw (3.2f),

h) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (3.2g),

g) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2h),

i) oznaczanie zawartosci manganu (3.2i),

j) oznaczanie zawartosci wapnia (3.2J),

k) oznaczanie zawartosci arsenu (3.2k).

substancji nierozpu-

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 30 listopada 1974 r. joko norma obowiqzujgca w zakresie produkéji od dnia 1 paidziernika 1975 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 9/1975 poz. 31)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1975,

Wplyw do WN 21.2.75. Oddano do skladu 19.3.75. Druk ukofczono w sierpniv 75,

Ceno zt 2,40
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222, Pobieranie probek, Prébki nalezy pobierad
zgodnie z PN-70/C-80047. lasa sredniej  proébki

laboratoryjnej powinna wynosi¢ 500 g.
5.3, Opis badan

5.5.1. Oznaczanie zawartosci siarczanu magnezo=—
wego MESOH'2H29

5s3.1+1s Odczynniki i roztwory - wg FPN-68/
C-04950 p. 2.4.
Ii;éli;géfﬂzkonanie oznaczania. 0,34oo+q3xx)%

badanego siarczanu magnezowego rozpuscié¢ w 50 cm
wody i wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04950 p. 2.14.

Zawartos¢ siarczanu magnezowego obliczy¢ w pro-
centach (X ) wg wzoru
X=V-0,012324-100
m
w ktérym:
V - objetosé scisle 0,05m roztworu wer-

senianu dwusodowego zuzytego do
miareczkowania, cma,
m - odwazka badanego siarczanu magnezo-
Wego, 8,
- ilosé siarczanu magnezowego od-

powiadajgca scisle 1 cm3 0,05m roz-

0,012324

tworu wersenianu dwusodowego, g.

2.3.2. Oznaczanie substancii nie-

rozpuszczalnych w wodzie, 50,00 g badgnego sgiar-

czanu magnezowego rozpusci¢ w 100 cm wody de-
stylowanej. Roztwdr ogrzewaé¢ na 2azni wodnej w

zawartosci

ciggu 1 godz i wykonad¢ oznaczanie wg FN-54/C=04517%

Masa wysuszonej pozostatosci powinna wynosic:
dla odczynnika ch.czy, - 1,0 ng,
dla odczynnika cz.d.a. - 2,5 ng,

dla odczynnika cz, - 5,0 mg.

2¢2.%, Oznaczanie zawarto§ci wolnych kwasdw w
przeliczeniu na HESO! lub wolnych glkalii w prze-
liczeniu na MgO0

523+%+1, Odczynniki i roztwory

a) Woda destylowana, nie zawierajgca
wegla przygotowana wg PN-68/C-06500,

b) Kwas solny cz.d.a., 0,01n roztwor,

¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 0,01n roztwdr.

d) Blegkit bromotymolowy wsk. O,1-procentowy roz-
tWér-

5:5.3.2, Wykonanie oznaczania, 10,00 % badanego

siarczanu magnezowego rozpuscié w 50 cm wody i
dodaé 0,1 cm’ roztworu biekitu bromotymolowego, Je-
zell roztwlr zabarwi sie¢ na 261to, nalezy miare-
czkowaé go roztworem wodorotlenku sodowego do po-

dwutlenku

Jjawienia sie¢ niebieskiego zabarwienia.

Badany siarczan magnezowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli do miareczkowania zuzyje sie roztwo-
ru wodorotlenku sodowego nie wiecej niz 1 cm”,

1 cn s5cisle 0,01n roztworu wodorotlenku sodo-
wego odpowiada 0,00049 g kwasu siarkowego.

Jezeli po dodaniu biekitu bromotymolowego do ba-
dania roztworu wystapi niebieskie zabarwienie,na-
lezy miareczkowaé¢ roztwor badanego siarczanu ma=-

gnezowego roztworem kwasu solnego de poJjawienia
sie z6ttego zabarwienia.

Badany siarczan magnezowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli do miareczkowania zuzyje sie roz-
tworu kwasu solnego nie wiecej niz 1 cm”,

1 cm5 scisle 0,01n roztworu kwasu solnego odpo-
wiada 0,0002 g MgO.

Ogbsls1e Odczynniki 1 roztwory - wg PN-68/
c—04518 Po 2.30 :

Ded.4.2, Wykonanie oznaczanig 4,00 g badanego

siarczanu magnezowego dla gatunku ch.cz., 1,00 g
siarczanu magnezowego dla gatunku cz.d.a. i 1,00 g
siarczanu magnezowego dla gatunku cz., rozpuscié w
20 cm5 wody. W razie potrzeby roztwdr przesgczyé
przez sgczek uprzednio przemyty gorgcym 1-procen-
towym roztworem kwasu azotowego do zaniku reakcji
na jon Cl™, dopeinié¢ objetosé roztworu do 40 cm”
i wykonac oznaczenie wg PN-68/C-04518 Pe 2e4e1
sposéb A.

Badany siarczan magnezowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli powstala po 10 min opalizacja roz-
tworu badanego nie bedzie intensywniejsza od opa-
lizacji roztworu porownawczego przygotowanego row-
noczesnie 1 zawierajacego w tej same] objetosci:

dla odczynnika ch.cz. - 0,02 mg Cl1l™,
dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg C1l ,
dla odczynnika cz. - 0,05 mg C1™

i te same ilosci odczynnikoéw.

5:3.5, Oznaczanie zawartosci fosforandw SPouf:)

22302:1, Odczypnikd J roztwory - wg PN-68/
C-04503 Do 2,243

0:3,%.,2, Wykonanie oznaczania, 2,00 g badanego

siarczanu magnezowego rozpusci¢ w 10 cm wody 1
wykonaé oznaczanie wg PN-68/C~04503 p. 2.3.3.

Baduny siarczan magnezowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli powstale z0ite zabarwienie roztworu
badanego po upiywie 10 min nie bedzie intensywniej~
gze od zabarwienia roztworu pordéwnawczego przy-
gotowanego roéwnoczesnie i zawierajgcego w tej sa-
mej objetoscis

dla odczynnika ch.cz. - 0,02 mg PO7 ™,

dla odczynnika cz,. - 0,1 mg POE’

i te same ilosci odczynnikow.

5.3.6, Oznaczanie zawartosci me’all ciezkich

ng2+2
5,3.6.1. Odczynniki i roztwory - wg FPN-68/
C-04515.

5.3,6.2, Wykonanie oznaczania, 10,00 g badanego
siarczanu magnezowego rozpusci¢ w 30 cm3 wody, do-
da¢ 1 cm” kwasu octowego, 10 cm3 wody siarkowodo-
rowej i wymieszac.

Badany siarczan magnezowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli po 15 min zsbarwienie roztworu ba-
danego nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia
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Toztworu porownawczego przygotowanego rdwnoczes-

nie i zawierajgcego w tej samej objetosci:
dla odczynnika ch.cz, - 0,02 mg Pb2+,
dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 mg Pb2+,
dla odczynnika cz. - 0,1 mg Pb2+

i te same ilosci odczynnikoéw,

5.3.7. Oznaczanie zawartosci zelaza gFe3+2

5¢3s721s Odczynpniki i _roztwory - wg FN-68/
C-04521 pe 245.1.

5:3,7+2, Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego

siarczanu magnezowego rozpusci¢ w 20 cm” wody W
cylindrze z doszlifowanym korkiem pojemnosci 9)cm3
i wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04521 p. 2.4.
Badany siarczan magnezowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli powstale zabarwienie roztworu ba-
danego nie bedzie intensywniejsze od
warstwy alkoholowej roztworu pordwnawczego prazy-
gotowanego rownoczesnie i zawierajgcego w tej sa-

zabarwienia

mej objetosci:s
dla odczynnika ch.cz, - 0,01 mg Fe5+,
dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg Fej*,
dla odczynnika cz. - 0,04 mg Fe3+
i te same ilosci odczynnikow,

2+

8, Oznaczanie zawartosci manganu (ln

55851, Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., 96=procentowy.

b) Azotan srebra, 0,1n roztwor.
¢) Nadsiarczan amonowy, 20-procentowy roztwor,

5,%,8,2, Wykonanie oznsczania. 2,00 badanego

siarczanu magnezowezo rozpuscic w 15 cm> wody,
dodac 0,5 cm5 kwasu siarkowego, 5 kropli roztworu
azotanu srebra, ogrza¢ do wrzenia. Nastepnie do-
daé 5 cm? roztworu nadsiarczanu amoncwego, Dpono-
wnie ogrzac¢ do wrzenia, a nastepnie roztwor ozig-
bid.

Badany siarczun magnezowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli obserwowane wzdiuz osi probdwki za-
barwienie badanego roztworu nie bedzie intensyw=-
niejsze od zabarwienia roztworu pordéwnawczego
przygotowanego rownoczesnie i zawiersjgcego w tej
same] obJjetosci:

0,01 mg Mn°",

0,04 mg Mn2+

dla odczynnika ch.cz. -
dla odczynnika cz.d.a. =
i te same ilosci odczynnikow,

: . ; +
Oznaczanie zawartosci wapni C 2

D:549:1s Aparatura

a) opektrofotometr absorpcji atowowej Pye Undi-
cam typ 5P 90 A seria 2 lub inny spektrofotometr
absorpcji atomoweje.

b) Lampa wapniowa z katodz wnekowg,

¢) Palnix acetylenowy ze
10 cm,

5:5:9.2, Odczynnjki i roztwory

a) Podstawowy roztwor wzorcowy zawierajgcy jony
Ca2+ przygotowany wg PN-68/C-04953,

1 cn” tak przygotowanego roztworu wzorcowego za-—
wiera 1-10™2 g/cm5 Ca2+

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

szczeling dzugosci =

5,3.,9,3, Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm’ dodaé
Po 0,3 cm3 kwasu siarkowego oraz kolejng:

0,05 cmj, 0,1 cm5, 0,2 cm5. 0,4 cm3, 0,6 cm”,
roztworu wzorcowego Ca +, uzupeinié¢ wodg do kres=-
ki i dobrze wymieszad.

3

Otrzymane roztwory zswierajg kolejno w g/cm
2+ =7 -6 -6 - -6
Ca : 5' 10 ? 110 ’ 2+ 10 ’ 4-10 i 6'10 .
Postepujgc zgodnie z instrukcjg obsiugi spektro-

fotometru absorpcji atomowej wprowadzié kolejno
do piomienia palnika przygotowane roztwory wzor-
cowe. Zmierzy¢ absorbancje roztword4w dla odpo-
wiednich stezen wapnia i otrzymanych wynikéw po-
miaréw wykreslié krzywa wzorcowg zaleznosci ab-
sorbancji od stezenia wapnia.

Przy pracy na spektrofotometrze absorpcji atomo=-
wej Pye Unicanu SP 90 A ustalié nastepujgce wa-

runki pomiarowe:

przepiyw powietrza - 5 1/min,
przepiyw acetylenu - 1,5 1/min,
dtugosc¢ fali - 422,7 nm,
szerokos¢ szczeliny - 0,08 mm,
nat¢zenie prydu lampy - 8 mA,
wysokosc palnika - 5 mm.

lizmocnienie, ekspansje i stalg czasowg ustalié
na optymalne warunki zgodnie z instrukcjg obsitugi
spektrofotometru,
- Przy stosowaniu innych spektrofotometrow absor-
pcji atowowe]j nalezy ustali¢ warunki pomiaru zgo-
dnie z instrukcjg obsitugi danego spektrofotometru

0e3:9,4, Wykonanie oznaczania, 1,00 g Dbadanego
siarczanu magnezu rozpu$ci¢ w wodzie i uzupelnié
wodg do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci

100 cmB. Otrzymany roztwor wprowadzi¢ do pxzomie-
nia palnika w warunkach identycznych Jjak pray
sporzgdzaniu krzywe] wzorcowej oraz odczyta¢ ab-
Sorbanc jg.

Stezenie wapnia w badanym roztworze
krzywej WZOI'COWE j.

odczytad 2

Zawartosé¢ wapnia w badanym siarczanie magnezu
obliczy¢ w procentach (X)) wg wzoru
_a-100
w ktorym:
a - stezenie wapnia w badanym roztworze odczy-

tane z krzyweJj wzorcowej,
m, - odwazka badanego siarczznu magnezu,

0, Oznaczanie zawartosci arsenu (As

5.2,1041, Odczynniri, roztwory i aspzratura - wg
PN-68/C-04511 p. 2.3. 1 2.4,

2:5,10,2, Wykonanie oznaczania, 2,00 g badanego
siarczanu mazgnezowego rozpuscié¢ w 30 cm wody 1

wyliona¢ oznaczanie wg FN-68/C-04511 p, 2.6.
Badany siarczan magnezowy odpowiada
normy, jezeli zabarwienie papierka bromortgciowe-

wynagsniom

g0 uzyskane 2z badanego rozutworu nie bedzie inten-
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sywniejsze od zabarwienia papierka bromortecio-
wego uzyskane z roztworu poréwnawczego przygoto-
wanego roéwnoczesnie w tych samych warunkach i za-
wierajgcego w tej samej objetosci:

/

KONTI

dla odczynnika ch.cz. -
dla odczynnika cz.d.a. =
dla odczynnika cz. -

0,001 mg As,
0,002 mg As,
0,004 mg As
i te same ilosci odczynnikoéw,

T

EC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujaca norme = Przedsiebiorstwo

Przemyslowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,

2, Istotne zmiany w stosunku do PN/C-80255
a) zaostrzono wymagania dotyczace zawartosci siarczanu

magnezowego dla gatunku cz.,

b) zaostrzono wymagania dotyczace zawartosci chlorkéw
w gatunku ch.cz,,

¢) wprowadzono oznaczanie wolnych kwaséw i zasad oraz

manganu,
d) zmieniono metody oznaczania zawartosci procentowe]

podstawowego skladnika, fosforandéw i wapnia,

wapnia metodg

e) wprowadzono oznaczanie zawartoéci

spektrofotometrii absorpcji atomowej - metoda roézna od
metody PC 3259-71,
f) dostosowano metody

Dotychczas obowiazujaca PN/C-80255 zostaje uniewzznio-

badai do zalecenia RWPG PC

na z dniem 1 paZdziernika 1975 r,

3, Normy zwiazane
PN=68/C=04503

wartoéci fosforsndédw w bezbarwnych

Analiza chemiczna, Oznaczanie mal;ych =za-

roztworach metodsg
kolorymetryczng

PN-65/C~-04511 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie ma-

tych zawartosci arsenu

PN-68/C-04515
wartosci metali ciezkich stracanych siarkowodorem
PN-54/C~04517 Chemiczne badania i préby, Oznaczanie sub-

stancji

Analiza chemiczna, Oznaczanie matych za-

nierozpuszczalnych w wodzie w produktach
chemicznych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie malych za-
wartoSci chlorkéw w Dbezbarwnych roztworach metoda
turbidymetryczng

PN=-68/C~-04521

wartosci zelaza

Analiza chemiczna, Oznaczanie maiych za-
PN=-68/C-04950 Analiza chemiczna, Kompleksometryczne me-

tody oznaczania zawartosci kationu gldwnego skiad-
nika

PN=-65/C-04953 Analiza chemiczna, Plomieniowo-fotometry-
czna metoda oznaczania malych zawartosci sodu, pota-
su, wapnia i strontu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie

nikéw, roztwordw pomocniczych oraz

odczyn=

roztwordw do ko-
lorymetrii i nefelonetrii

PN-70/C-50001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i
transport

PN-70/C-50047 Odczynniki., Wytyczne pobierania proébek i

przygotowunia Sredniej prébki laboratoryjnej

4, Zalecenia migdzynarodowe
RWPG PC 3259 PeaKTUBH. MarHuif CepHOKUCIHE CEMUBO-

I HHH}



