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1. WSTEP

{. 1. Przedmiot normy. Przedmiptem normy jest ozha~

czanie magnezu w masach.i lunkerytach egzotermicznych,

1.2, Zakres stosowania normy, Norme nalezy stosowadl

przy oznaczaniu magnezu meteda wagowa oraz metoda mia-

reczkowania kompleksometrycznego, Metoda kompieksome-

tryczna jest metoda doktadniejsza dia niskich zawartosci
magnezu,
2. METODY OZNACZANIA
2. 1. Metoda wagowa
2.1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki w

kwasie solnym, oddzielenie kirzemionki przez odwodnienie z
kwasem solnym, skomplieksowanie zelaza i glinu kwasem wi-
nowym. Wytracenie magnezu w postaci fosforanu amonowo-
~magnezowego i przeprowadzenie go przez prazenie w py-

rofosforan magnezowy.

2.1.2. Odczynniki i roztwory

a/ Kwas solny /1,19/ cz.d, a., roztwér 1+i,

b/ Roztwdr kwasu soinego do przemywania 1+30.

¢/ Kwas winowy, cz.d.a,, staty.

d/ Fosforan dwuamonowy /NHa/szoa’ cz.d. a. roz-

2
twér 10-proceniowy,

e/ Amoniak /0,90/ cz. d. a., roztwdr 1+10,

f/ Kwas azotowy /1,40/ cz, d. a. .

g/ Fenoloftaleina, roztwdr alkoholowy: 1 g fenoloftaleiny
rozpuscié w 50 cr’r'l3 96-procentowego alkoholu etylowego i

. . 3
po rozpuszczeniu dodaé 50 ¢cm~ wody.,

2.1.3. Wykonanie oznaczania, Odwazyé 50 g prébki do

ziewki pojemnosci 600 cm3 i przykryé szkietkiem zegarko-

, . o 3 ,
wym. Dodawad ostroznie porcjami 300 cm ™ kwasu  solhego
/1,19/, a po Ustaniu gwattowne] reakcji rozpuszczania pod.
grzaé zawarto$é zlewki do rozpuszczenia prébki. Splukadé

szkietko zegarkowe woda, a zawarto$é zlewki wraz z nie-

1/

rozpuszczalna pozostatodcia przela ostroznie do kolby po~

miarowe] pojemnosci 1dm3, ozigbié, uzupetni¢ woda de

Grupa katalogowa Il 85=

kreski | starannie wymieszaé, Przez suchy, fatdowany sa-
czek przelaé czeéé roztworu do suchej ziewki, Z przesa-

s 3 : N .
czu tego pobrac pipeta 100 cm roztworu przy spodziewane]

.. e 3
zawartosci magnezu ponizej 1,0%, albo 50 em™ roztworu
s 3
przy zawartodci magnezu 1,0 + 5,0% lub 20 cm roziworu
przy zawartoéci magnezu powyze] S,b% do zlewki pojem-~

nasci 400 cm3 Zawartosé zlewki odparowaé do sucha na
tazni wodnej, zwilzyé pozostatoéé stezonym kwaseﬁw solnym
i ponownie odparowad do sucha na faZni wodnej. Sucha po-
zostatos¢ w zlewce prazyé przez | godz na ptycie grzew-
czej iub w suszarce w temperaturze okoto 1350C‘ Pozosta~
toé¢ rozeirzel doktadnie precikiem szklanym, zwilzyé 10 <:m3
stezohego kwasu solnego, dodaé 100 cm3 wrzacej wody
i ogrzewad do rozpuszczenia soli, Wydzielony kwas Kkrze-
mowy odsaczyé przez saczek iloéciowy, $redniosaczacy |

przemy¢ 6 = 8 razy goracym roztworem kwasu solnego /1+3¢/
oraz czterokrotnie gor‘@cé woda. Przesacz zbieraé do

R 3
zlewki pojemnodel 1 dm ™, & saczek z osadem kwasu krze-

mowego odrzucié. Do przesaczu w zlewce dodaé 10 g
kwasu winowego, zobojetnié¢ amoniakiem /1+10/ w obecno$-
ci fenoloftaleiny, nasigpnie dodalé S0 cm3 10-proceniowe~
go roztworu fosforanu dwuamonowesgo, ogrzaé do wrzenia
i w temperaturze wrzenia utrzymywadé roziwdr przez Smin.
Po ostygnigeciu roztworu dodaé amoniakl /0,90/ w  iloéci
réwnej okoto "/7 objetosci catego roztworu. Starannie wy-
miaszac precikiem szklanym zawarto$é zlewki, pocierajac
Sciany ztewki precikiem szklanym do zapoczatkowania wy-
tracenia osadu. Ziewke z wytraconym osadem ‘odstawié na
12 godz. Wydzielony osad odsaczyé przez twardy saczek
itodciowy i przemyé dokfadnie zimnym roztworeni amoniaku
/1+10/. Saczek z osadem umieécié w zwazonym tyglu por-—
celanowym, wysuszy¢, spopieli¢ saczek | nastepnie wypra-
zyé w temperaturze !OOOOC do stalej masy | po ostudzeniu
zwazyl. Jezell barwa osadu jest szara, osad w tyglu na-
lezy zwilzy¢ 2 £ 3 kroplami stezonego kwasu azotowego, od-
parowaé ostroznie kwas azotowy i po catkowitym WYSUSZ e

. . . o
niu osadu, ponownie wyprazyé go w temperaturze 1000 C
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przez 30 min, nastgpnie po ostudzeniu zwazyé tygiel z osa-

dem,

2.1.4. Objiczanie wynikéw. Zawarto$é magnezu X /Mg/

obliczyé w procentach wg wzoru

_{b=c)-0,2185

= 100
X/Ms/ a

w ktérym:

b - masa tygla z osadem pyrofosforanu magnezu, g,

«
i

masa tygla bez osadu, g,
0,2185 ~ ilo$é graméw magnezu w 1 g pyrofosforanu mag-
nezu,
a - odwazka prébki w czesci roztworu pobranego do

ozhaczania, g.

2. 1. 5. Doktadnosé oznaczania

dopuszczalha réznica miedzy

zawartosé magnezu L
& dwoma oznhaczaniaml

do 1,0% 0,i10%
powyze] 1,0 do 5,0% 0,20%
powyze] 5,0% 0,30%

. 2.1.6. Wynik., Za wynik przyjaé $rednia arytmetyczna
wynikéw co najmnie] dwbch réwnolegtych oznaczan zgodnych

zp. 2.1.5.

2. 2. Metoda miareczkowania kompleksometrycznego

2.2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki wkwa-

sie solnym, usuniecie z roztworu zelaza, glinu | ewentu-

alnie manganu przy uzyciu gmoniaku [ nadsfarczanu amonowego.
Zmiareczkowanie jonéw magnezu roztworemkompleksonu 1

wobec czerni eriochromowej T,

2.2.2. Odezynniki i roztwory. Duza czutoéé metody mia~

reczkowania kompleksometrycznego wymaga do sporzadza-
nia roztwordw odczynnikéw, roztwordéw mianowanych oraz
do rozciefczania wszelkich roztwordéw wody podwdjnie des
tylowanej.

a/ Kwas soiny /1,19/ cz.d. a., roztwdr 1+i.

b/ Amoniak /0,90/ cz.d. a.

¢/ Nadsiarczan amonowy /NH4/ZSZO staty cz.d. a.

g’
d/ Chiorowodorek hydroksyloaminy, staty, cz.d.a.
e/ Chlorowodorek tréjetancloaminy, staty, cz. d. a, w
przypadku braku chiorowodorku tréjetanoloaminy, przygo-
towaé go z ciektej tréjetanoloaminy w sposdb nastepujacy:
zmieszaé | czeéé 25-procentowego roziworu kwasu solnego

z 1 czeécia tréjetanoloaminy, oziegbié | odsaczyé wydzielo-

ny chlorowodorek tréjetanocioaminy przy uzyciu lejka
Blichnera, nastepnie przemyé 96-procentowym alkoholem
etylowym i wysuszyé,

i/ Wskainik: 1 g czerni eriochromowej T rozetrzed

starannie w mozdzierzu agatowym z 100 g chiorku sodowe-

go ¢z. d. a.

g/ Komplekson 1il, roziwér mianowany: 7,442 g komple
ksonu HI rozpuscié w 1 dm3wody w kolblke pomiarowe]j, Mia~
no roztworu nastawié na czysty magnez. Nalezy odwazyé
0, 5000 g czystego magnezu do koiby pomiarowej pojemnosci
500 cm3 i rozpuscié w 20 z:m3 kwasu soinego /i+1/, Po roz-
puszczeniu ozigbié T uzupetnié woda do kreski, ?cm3 POz
tworu zawiera 0,001 g magnezu, Odmierzyé biureta 10,00
tub 15,00 cm3 roztworu wzorcowego do kolby stozkowe]j po-
jeranoéci 500 cm3, rozcieficzy¢ woda de 100 cmzdodaé 059
chlorowodorku

hydroksylaminy, 0,2 g chiorowodorku

tréjetanoloaminy, 25 em® amoniaku /0,90/, okoto 0,05 g
wskaznika czerni eriochromowe] T do wyraZnego czerwo-
nego zabarwienia i natychmiast miareczkowad roztworem
kompleksonu 1l do zmiany barwy roztworu na niebieska,
Miano roztworu kompleksonu i /f/ wyrazone w gramach
magnezu na 1 <:m3 obliczyé wg wzoru
f=ls 0,001
- b

w ktérym:
¢ ~ dodana objeto$é rozitworu wzorcowego, cm3,
0,001 - zawartoéé magnezu 1 cm3 roztworu wzorcowego,
9,
b - objetoéé roztworu kompleksonu 11l  zuzytego do

zmiareczkowania odmierzone] Iilodci roztworu

3
wzorcowego, cm

2. 2. 3. Wykonanie oznaczania. Odwazyé 50 g prébki do

zlewki pojemnoséci 600 cm3 i dalej postgpowaé w sposéb
analogiczny jak p. 2.1.3 az do otrzymania roziworu w
kolbie pomiarowej pojemnosci 1 dm3. Przez suchy faldo-
wany saczek przesaczyé czeéé roziworu do suchej ziewki.
Z przesaczu tego pobraé pipeta 50 cm3 roztworu przy spo-
dziewane] zawartoéci magnezu ponize] 1% ‘tub 20 cm3 roz-
tworu przy zawartoéci magnezu 1,0 = 5,0% 1ub 10 em® roz-
tworu przy zawartoSci magnezu powyze] 5,0% - do zlewki
pojemnoéci 400 cm3, Rozcienczyé woda do Qbjetoéci okoto
150 cm3, dodaé amoniaku /0,90/ do reakcjl alkalicznej,
1,0 g nadsiarczanu amonowego | siinie gotowac przez10 min
alinu

do wydzietenia wodorotlenkéw zelaza, manganu |

oraz rozfoZenia nadmiaru nadsiarczanu amonu,  Odsaczyé
wydzielony osad przez saczek iloSciowy $redni i zebrad
przesacz do kolby pomiarowe] pojemnosci 500 cm3, Prze~
sacz zachowaé do dalszego postgpowania. Pod saczek z

osadem podstawié zlewkg, w ktdérej przeprowadzono wytra~

cenie wodorotienkéw, i rozpuéci¢ osad na saczku goracym
roztworem kwasu solnego /1+1/, Po dodaniu porcji kwasu
saczek przemyé goraca woda, jeszcze raz przemyé gorg-

cym kwasem solnym /1+1/ i nastepnie gorgca woda. Nie jest
konieczhe catkowite odmycie saczka z soli Zetaza. Roztwédr

-2 . B 3 ;
w zlewce rozcieficzy¢ woda do objgtosci 150 em ™, dodac



BN-67/4028-03 3
amoniaku /0,90/ i ponownie wytraci¢ wodorotienki jak wy- w ktérym:
2ej. Odsaczyé¢ wydzielony osad przez saczek ilodciowy b - objetoé¢ roztworu kempleksonu I zuzytego do mia-
¢ ' . . . . . . . 3
$redni, zbierajac przesacz do kolby pomiarowej pojemno$- reczkowania, cm
ci 500 cm |, zawierajace] uprzednio otrzymany przesacz, f - miano roztworu kompleksonu Il wyrazone w gramach
Osadu na saczku nie przemywac | saczek z osadem odrzu- magnezu na 1 cm
cié, Roztwdr w kolbie uzupeini¢ woda do kreski i staran- a - odwazka prébki w czesci roztworu wziete] do ozna-

nie wymieszaé. Pobraé pipeta 100 cm3 roziworu do kolby

stozkowej pojemnosgci 500 cma, dodaé¢ 0,5 g chlorowodorku

hydroksyloaminy, 0,2 g chlorowodorku tréjetanoloaminy

3 . L R
25 em” amoniaku /0,90/, okoto 0,05 g  wskaznika czerni
eriochromowe] T do wyraZnego czerwonego zabarwienia |
natychmiast miareczkowad roztworem kompleksonu lIl do

zmiany barwy roztworu na niebieska,

2.2.4. Obliczanie wynikéw, Zawarto$é magnezu X /Mg/

obliczyé w procentach wg wzoru

x AR
Mg/ =Ta 190

czania, g.

2.2.5, Doktadno$é oznaczania

dopuszczalna rdinica miedzy

zawarto$é magnezu e
dwoma oznaczaniami

~ do 1,0% 0,08%
powyzej 1,0 do 5,0% 0,15%
powyzej 5,0% 0,20%

2.2.6. Wynik., Za wynik przyjaé¢ $rednig arytmetyczna
wynikdw co najmniej dwdch réwnolegtych oznaczasd zgodnydh

zp. 2.2.5.
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