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NIEORGANICZNE Tlenek magnezowy
techniczny lekki S

Grupa katalogowa X 11-

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest techniczny tlenek magnezowy lekki,
ktorego gtoéwnym skdadnikiem jest tlenek magnezowy.

1.2. Zakres zastosowania przedmiotu normy. Tlenek magnezowy techniczny lekki jest
stosowany gtéwnie w przemysle gumowym jako wypedniacz, w przemysle tworzyw sztucznych,
farmaceutycznym, kosmetycznym oraz w produkcji materiatéw wybuohowyoh.

1.3. Normy zwigzane

PN-56/C-02200 Wﬁmagania techniczne i1 przepisy analityczne w normach

PN/C-04506 Chemiczne badania i proby. Pobieranie proébek i1 przygotowanie Sredniej prob-
ki laboratoryjnej. Wytyczne dla produktéw sypkich

PN/C-04507 Chemiczne badania i proby. Pobieranie proébek i przygotowanie Sredniej prob-
ki laboratoryjnej. Wytyczne ogoélne

PN-54/C-04521 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie matych zawartosci zelaza w oro-
duktach chemicznych metoda kolorymetryczng

PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztwordw do kolorymetrii i1 nefelometrii

PN/C-60010 Chemiczne badania i proby. Przyrzady do pobierania probek. Zgtebniki do
produktéw sypkich i w kawatkach

PN-60/N-79002 Znaki 1 znakowanie opakowan transportowych

BN-64/6851-10 Szk#o laboratoryjne. Cylindry pomiarowe

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. Zaleznie od gestosci nasypowej i zawartosci zanieczyszczen rozroéznia
sie dwa gatunki tlenku magnezowego technicznego lekkiego oznaczone symbolami I 1 II.

2.2. Przykdtad oznaczenia tlenku magnezowego technicznego lekkiego, gatunku 1I:

TLENEK MAGNEZOWY TECHNICZNY LEKKI 1 BN-67/6013-03

Ziednoczeme Przemysiu Azotowego
Ustanowiona przez Dyrektora Ziednoczema Przemystu Azotowego dnia 21 wrzeénia 1967 r
lako norma obowigzuipca w zakresie produkcp od dnia 1 kwietnia 1968 r
(Mon Pol nr 68/1967 poz 330)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE Druk Wyd Norm W y/a Ark wyd 100 Nakt 2200 +135 Zam 3706/67 O«na zt 6 00
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3. WYMAGANIA

Gatunki
Wymagani-i

| n
a) Zawartos¢ tlenku magnezowego, /ﬁoo najmniej 93 91
b) Zawartos¢ tlenku wapniowego, // najwyzej 0,3 0,5
Cc) Gestosc nasypowa, g/1, najwyzej 150 200
d) Straty suszenia W0 mperaturze 105°C, /bnajwyiej 1,0 1,0
e) Straty prazenia, 76najwy2ej 5 8
) Zawarto$¢ substancji n|erq7puszczalnych w kwasie solnym, /ﬁnajwyiejil 0,2 0,5
g) Zawartosé zelaza (Fe ajwyzej 0,03 0,1
h) Zawartos¢ chlorkéw (CI*), /gl jwyzej ) 0,02 0,1
i) Zawartos¢ siarczanéw (SOT“D ;6 0,1 0,2

najwyzej 5

4
J) Zawartos¢ metali ciezkich grupy siarkowodorowej w przeliczeniu na Pb /ﬁ
najwyzejD 0,005 0,01

k) Pozostatos¢ na sicie o wymiarach bokéw oczek kwadratowych 0,125 mu, %,

najwyzej
1) Pozostatos¢ na sicie o wymiarach bokéw oczek kwadratowych 0,063 ma, /b 9
najwyzej 2,0 2,0

DOznacza sie na zadanie odbiorcy.

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Tlenek magnezowy techniczny lekki nalezy pakowa¢ po 15 lub 20 kg
do workéw z folii nie przepuszczajgcych wilgoci umieszczonych wewngtrz czterowarstwo-
wych workow papierowych. Worki papierowe powinny mie¢ dno zeszyte, szew uszczelniony
papierem krepowanym. Dopuszcza sie pakowanie tlenku magnezowego technicznego lekkiego
do workéw z odpowiednio wytrzymatej folii polietylenowej lub innej folii nie przepusz-
czajacej wilgoci, bez uzycia workéw papierowych oraz workéw papierowych pieclowarstwo-
wych z wewnetrzng warstwg powlekang polietylenem. Zamkniecia workéw z folii wykonuje
sie za pomocg spawania. Znakowanie opakowania - wg PN-60/N-79002. Na opakowaniu nale-
zy umiesci¢ trwaty napis zawierajacy:

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) oznaczenie wg 2 .2,

Cc) wage brutto i netto,

d) znak KT.

4.2. Przechowywanie. Tlenek magnezowy techniczny lekki nalezy przechowywaé w su-
chym 1 czystym pomieszczeniu. Chroni¢ przed zawilgoceniem. W razie niecatkowitego
oproznienia worek nalezy szczelnie zamkng¢ w celu dalszego przechowywania.

4.3. Transport. Tlenek magnezowy techniczny lekki nalezy przewozi¢ w wagonach kry-
tych, czystych, wytozonych papierem pakowym. Niewielkie partie mozna przewozi¢ w Kkry-
tych samochodach ciezarowych.

5. BADANIA

5.1. Wielkos¢ partii. Partie produktu stanowi najwyzej 350 workoéw napednionych
produktem w jednym gatunku.

5.2. Pobieranie probek. U producenta prébki nalezy pobiera¢ z workéw, natychmiast
po ich napednieniu, przed skontrolowaniem masy (wagi) opakowania. Probki nalezy po-
biera¢ zgtebnikiem 5 wg PN/C-60010 z kazdego co najmniej 5 worka.
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U odbiorcy nalezy stosowa¢ zasady podane w PN/C-04507. Z partii produktu podlegaja-
cej odbiorowi, w zaleznosci od licznosci partii, nalezy pobrac w sposob losowy
liczbe opakowan podang w tablicy.

Probki nalezy pobiera¢ w atmosferze nie
Liczba opakowari jednostko-

przekraczajacej 80% wilgotnosci wzglednej w Liczba opakonan wych, ktora nalezy wybrad
granicach temperatur 19 - 25°C. W partil do pobrania IOIOb\gﬁ

Prébki nalezy pobiera¢ zgiebnikiem 5 wg do 8 wszystkie

_ - £ 9- 15 6
PN/C-60010 =zanurzajac go do® gtebokosci 16- % 9
opakowania. 26- 63 12

- - . - Sy 64-160 1

Srednig probke laboratoryjng w ilosci 161-250 5
0,3 kg przygotowa¢ w czasie nie ddfuzszym niz 251-350 16

30 min, wg PN/C-04506.
Probke przechowywa¢ w ciggu i miesigca od daty wysytki. Wybdr laboratorium rozjem-

czego uzgadniaja miedzy sobg dostawca i edbiorca.
5.3. Rodzaje badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci sumy tlenkdéw magnezowego i wapniowego

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny ez.d.a., roztwor i+i.

b) Bufor amonowy: odwazy¢ 70 g chlorku eunonpwego ez.d.a., rozpusci¢ w okoto 250 ml
wody, doda¢ 570 ml wody amoniakalnej ez.d.a. (0,91), dopedni¢ woda do kreski w kolbie
pomiarowej pojemnosci 1000 ml 1 wymieszac.

c) Wskaznik: do 100 g chlorku sodowego ez.d.a. wysuszonego w temperaturze 105°C do-
da¢ 0,25 g czerni eriochromowej, wymieszaC¢ i rozetrze¢ w mozdzierzu.

d) Siarczan magnezowy, roztwor scisle 0,05m: siarczan magnezowy (MgSO. 7H,0 ez.d.a.)
wysuszy¢ w temperaturze 105 °C, a nastepnie wyprazy¢ w temperaturze 350 - 400°C do sta-

4ej masy i1 ostudzi¢ w eksykatorze. Z tak przygotowanegfe bezwodnego siarczanu magnezo-
wego odwazy¢ 6,0190 g z dok*adnoscig do 0,002 g,rozpusci¢ w wodzie, a nastepnie dopel-
ni¢ do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml 1 wymieszac.

e) Wersenian dwusodowy, roztwor okoto 0,05m. odwazy¢ 18,8i g wersenianu dwusodowe-
go ez.d.a., rozpusci¢ w wodzie, a nastepnie dopedni¢ wodg do kreski w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 1000 ml i1 wymieszac.

Molarnos¢ roztworu wersenianu dwusodowego oznaczy¢ w nastepujacy sposob. Do kolby
stozkowej pojemnosci 300 ml odmierzy¢ z biurety 40 ml 0,05m roztworu siarczanu magne-
zowego, doda¢ 50 ml wody, 5 ml buforu amonowego oraz 0,7 - 1 g wskaznika 1 miareczko-
wa¢ roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany barwy z czerwonej na niebieskg.

Molarnos¢ roztworu wersenianu dwusodowego (M) obliczy¢ wg wzoru

40 0,05 2

w ktérym v - objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego zuzytego do zmiareczkowania
roztworu siarczanu magnezowego, ml.

Za wynik przyja¢ sSrednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan rdéznigcych
sie najwyzej 0 o ,0002 .

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 5 g badanego tlenku magnezowego z do-
kdadnoscig do 0,001 g, przenies¢ ilosciowo do zlewki pojemnosci 250 ml, doda¢ okoto
20 ml wody, nastepnie 50 ml roztworu kwasu solnego, nakry¢ zlewke szkiedkiem zegarko-
wym i gotowa¢ do rozpuszczenia sie probki. Po rozpuszczeniu zawartos¢ zlewki ostudzic,
przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml, dopedni¢ wodg do kreski
i wymiesza¢. Z tak przygotowanego roztworu pobrac¢ pipeta 10 ml do kolby stozkowej po-
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jemnosci 300 ml, doda¢ okoto 80 ml wody, 5 ml buforu amonowego oraz 0,7 - 1 g wskazni-
ka i miareczkowa¢ roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany barwy z czerwonej na nie-
bieska. Pozostaty w kolbie pomiarowej roztwdr zachowa¢ do oznaczan wg 5.3.2 oraz 5.3.8.

Zawartos¢ sumy tlenkow magnezu i wapnia w przeliczeniu na tlenek magnezowy (xx)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

v m- 0,04032 500 100

X
m ®10 (2)
v M 201,6
m
w Ktorym:
v - objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego zuzytego do miareczkowania prob-

ki, ml,
M - molarnos¢ roztworu wersenianu dwusodowego, obliczona wg wzoru (i),
m - odwazka prébki, g,
0,04032 - I1108¢ tlenku magnezowego odpowiadajaca i ml im roztworu wersenianu dwuso-
dowego, g.
Za wynik przyjac¢ Srednia arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczaé¢ roézniacych
sie najwyzej o 0,4%.
5.3.2. Oznaczanie zawartosci tlenku wapniowego

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorowodorek tréJetanoloaminy oz.d.a.

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a.

0) Wodorotlenek potasowy cz.d.a.

d) Wskaznik: do 100 g chlorku sodowego cz.d.a. wysuszonego w temperaturze 105°C do-
da¢ 0,25 g kalcesu, wymiesza¢ i rozetrze¢ w mozdzierzu.

e) Chlorek wapniowy, roztwdr scisle 0,01m: weglan wapniowy cz.d.a. wysuszy¢ do sta-
+ej masy w temperaturze 105°C i ostudzi¢ w eksykatorze. Z tak przygotowanego, suchego
weglanu wapniowego odwazy¢ 1,009 g z doktadnoscig do 0,0002 g, przenies¢ ilosciowo do
zlewki pojemnosci 100 ml, doda¢ okodo 20 ml wody, nastepnie powoli s 7 10 ml roztworu
kwasu solnego cz.d.a. (i+i), nakry¢ zlewke szkiedtkiem zegarkowym i gotowa¢ do rozpusz-
czenia weglanu wapniowego. Po rozpuszczeniu zawartos¢ zlewki ostudzi¢, przenies¢ ilo-
Ssciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml, dope#ni¢ do kreski wodg i wymieszac.

) Wersenian dwusodowy, roztwdr, okoto 0,0im rozcienczy¢ roztwdr wersenianu wg
5.3.1.1 e) w stosunku 1:4.

Molarnos¢ roztworu wersenianu dwusodowego oznaczy¢ w nastepujacy sposob. Do kolby
stozkowej pojemnosci 500 ml odmierzy¢ za pomocg biurety lub pipety 25 ml roztworu wer-

senianu dwusodowego, rozcienczy¢ wodg do okodo 200 ml i doda¢ 4,5 t 5 g wodorotlenku

potasowego.
Po rozpuszczeniu sie wodorotlenku doda¢ 0,5 7 0,7 g wskaznika i1 miareczkowa¢ 0,01m

roztworem chlorku wapniowego do pierwszej trwatej zmiany barwy z niebieskiej na rézo-
wa. Molarnos¢ roztworu wersenianu dwusodowego (wmi ) obliczy¢é wg wzoru

w ktérym v - objetos¢ o ,o1m roztworu chlorku wapniowego zuzytego do miareczkowania
roztworu wersenianu dwusodowego, ml.
Za wynik przyjac¢ sSrednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan réznigcych

sie najwyzej O o ,0002 .
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5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojemnosci 500 ml pobra¢ pipet
i00 ml roztworu probki przygotowanego wg 5.3.1.2, doda¢ kolejno 100 ml wody, 0,7 - i @
chlorowodorku tréjetanoloaminy, okoto o,1 g chlorowodorku hydroksyloaminy i odmierzyc
pipeta lub biuretg 25 ml roztworu wersenianu dwusodowego. Nastepnie dodac¢ 9 10 g wo-
dorotlenku potasowego, a po jego rozpuszczeniu 0,5 - 0,7 g wskaznika i miareczkowac
o ,0 im roztworem chlorku wapniowego do pierwszej trwatej zmiany barwy z niebieskiej na
rozowg.

Zawartosc¢ tlenku wapniowego (x 2) obliczy¢ w procentach wg wzoru

25 Mj— v- 0,0 0,05608 *500 100

X 2 m 100 @
25 Mj-— 0,01
=y o 28,04
w ktorym: m
V - objetos¢ 0,0Im roztworu chlorku wapniowego zuzytego do miareczkowania

préobki, ml,
M1 - molarnos¢ roztworu wersenianu dwusodowego, obliczona wg wzoru (),
m - odwazka probki wg wzoru (), g,
0,05608 - ilos¢ tlenku wapniowego odpowiadajaca i ml im roztworu wersenianu dwuso-
dowego, Q.
Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw oo najmniej dwoéch oznaczan réznigcych
sie najwyzej o 0,04%.
5.3.3. Obliczanie zawartosci tlenku magnezowego. Zawartos¢ tlenku magnezowego (X3

obliczy¢ w procentach wg wzoru

X3 = X3 -X2 0,719
®
w ktérym:
x t- zawartos¢ sumy tlenkdédw magnezowego i wapniowego w przeliczeniu na tlenek
magnezowy, obliczona wg wzoru (),
Y - zawartos¢ tlenku wapniowego, obliczona wg wzoru (4),
0,719 - mnoznik przeliczeniowy tlenku wapniowego na tlenek magnezowy.

5.3.4. Oznaczanie gestosci nhasypowej]

5.3.4.1. Aparatura i1 przyrzady

a) Rura nasypowa wg rys. i i 2.

b) Cylinder pomiarowy pojemnosci 25 ml z podziatka przynajmniej co 0,5 ml wg BN-64/
6851-10, uciety i1 oszlifowany na wysokosci skali 25 ml.

c) Lyzeczka o pojemnosci okoto 2 ml.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. Rure nasypowa umiesci¢ pionowo w statywie. Pod dol
nym koncem rury w odstepie 2 - 3 mm ustawi¢ odwazony z doktadnoscig do 0,001 g cylin-
der pomiarowy. Okodto 100 g badanej probki przesiac¢ przez sito o wymiarze boku oczka
kwadratowego 0,125 mm w spos6b podany w 5.3.12. Przesiang proébke nabiera¢ +yzeczkag
i wsypywa¢ do rury do osiagniecia objetosci 25 ml produktu w cylindrze pomiarowym.
Cylinder zwazy¢ z dokdtadnoscig do 0,001 g.

Gestos¢ nasypowg (Xi)) obliczy¢ w g/1 wg wzoru

- 6
v m ii1000 40 (6)

w ktérym:
m - masa probki zawarta w cylindrze pomiarowym, g.
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Za wynik przyja¢ Sredniag arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch oznaczan, miedzy
ktoérymi roéznica nie przekracza 5 g/1.

5.3.5. Oznaczanie strat suszenia w temperaturze 1Q5°C. W naczynku wagowym o sred-
nioy 45 mm odwazy¢ okoto 2 g badanej proébki z dok#adnoscig do 0,0002 g. Suszy¢ w su-
szarce w temperaturze i05 #2°C przez 2 godz. Po ostudzeniu zwazy¢ z doktadnoscig do
0,0002 (.-

Straty suszenia (xs5) obliczy¢ w procentach wg wzoru

T 100
w ktérym:
m - strata na masie po wysuszeniu probki, g,
mi - odwazka probki, g.

Za wynik przyjac¢ sSrednig arytmetyczng wynikoéw co najmniej dwoéoh oznaczac réznigcych
sie najwyzej o 0,05%.

5.3.6. Oznaczanie strat prazenia. W tyglu porcelanowym wyprazonym do statej masy
odwazy¢ okoto i g badanej probki z dokdfadnoscig do o,0002 g, po czym prazy¢ w piecu
elektrycznym w temperaturze 900 - 950°C do statej masy. Po ostygnieciu w eksykatorze
zwazy¢ z doktadnoscig do o.,0002 Q-

Straty prazenia (Xg) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X = m "10° ®@)
6 m5
w Ktorym:
m - strata na masie po wyprazeniu probki, g,
nij - odwazka proébki, g.
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Za wynik przyjac¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwdch oznaczan réznigcych
sie najwyzej 0 o ,2%.

5.3.7. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w kwasie solnym

5.3.7.1. Przyrzady
a) Urzadzenie do sgczenia pod zmniejszonym cisnieniem.
b) Tygiel szklany do saczenia G4.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a., roztwor i+i.
b) Azotan srebra cz.d.a., roztwér O,in.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 5 g badanej proébki z doktadnoscig do
0,001 g, przeniesc¢ ilosciowo do zlewki pojemnosci 400 ml, doda¢ 10 ml wody, a nastep-
nie 50 ml roztworu kwasu solnego, ogrza¢ do wrzenia i gotowa¢ przez okoto 5 min. Za-
wartos¢ zlewki rozcienczy¢ Okoto 100 ml goracej wody i przesaczyC¢ przez tygiel szklany
wysuszony uprzednio do statej masy w temperaturze 105°C i1 zwazony z dokdadnoscig do
0,0002 (.

Tygiel z osadem przemywa¢ gorgacg wodg az do zaniku reakcji na jon chlorkowy, wysu-
szy¢ do statej masy w temperaturze 105°C i zwazy¢ z takg samg doktadnosciag jak uprzed-
nio. Przesacz nalezy przechowa¢ do oznaczania zawartosci siarczanéw wg 5.3.10.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w kwasie solnym ( ) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

m +100
7 ~ ni (9)
w ktorym:

m - masa pozostatosci po wysuszeniu, g,

mj - odwazka proébki, 0.

Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoéch oznaczan roéznigcych
sie najwyzej o 0,05%.

o.
5.3.8. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe )

5.3.8.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor i+i.

b) 2,2"-Dwupirydyl cz.d.a., roztwér: w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml rozpus-
ci¢ 1 g 2,2"-dwupirydylu w alkoholu etylowym 96-procentowym. Dopedni¢ alkoholem ety-
lowym do kreski i wymieszac.

c) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a., roztwdr: 10 g chlorowodorku hydroksyloa-
miny rozpusci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml, dopedni¢ woda do kreski iwymieszac.

d) Roztwér podstawowy zelaza wg PN/C-06500, rozcienczony w stosunku 1:9. i ml roz-
tworu zawiera 0,1 mg Fe3+-

€) Roztwdr buforowy: 500 g octanu sodowego (CHgCOONa”SHgO) cz.d.a. rozpuscic¢ w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 1000 ml, doda¢ 10 ml kwasu octowego lodowatego cz.d.a. i do-

pedni¢ wodg do Kkreski.

5.3 .8 .2. Przyrzady. Fotokolorymetr Pulfricha z filtrem S-53 1lub 1inny typ foto-
kolorymetru z filtrem o dtugosci fali 530 nm.

5.3.s8 .3. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Do siedmiu kolb pomiarowych pojemnosci
100 ml odmierzy¢ po 10 ml roztworu kwasu solnego i 20 ml wody. Poczynajac od drugiej
kolby odmierzy¢ nastepujgce objetosci roztworu podstawowego zelaza: 0,3; 0,6; 0,9;
1.2; 1,5; 2,0 ml. Nastepnie do wszystkich kolb odmierzy¢ po 5 ml roztworu chlorowo-
dorku hydroksyloaminy, 5 ml roztworu 2,2"-dwupirydylu, 20 ml roztworu buforowego, do-
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petni¢ woda do kreski i dobrze wymiesza¢. Po 30 min zmierzy¢ ekstynkcje czerwono za-
barwionego roztworu za pomocg fotokolorymetru Pulfricha z filtrem S-53 w kuwecie o gru-
bosci warstwy 5 cm. Jako roztwdr porownawczy stuzy roztwér w pierwszej kolbie. Na osi
rzednych odktada¢ wartosci ekstynkcji, a na osi odcietych odpowiadajgce stezenie zela-
za w mg Fe3+ na 100 ml, po czym wykresli¢ krzywg.

5.3.8.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml pobra¢ pipeta
10 ml roztworu wg 5.3.1.2, doda¢ 10 ml roztworu kwasu solnego, 20 ml wody, 5 ml roz-
tworu chlorowodorku hydroksyloaminy, 5 ml roztworu 2,2"-dwupirydylu, 20 ml  roztworu

buforowego, uzupe#ni¢ wodg do kreski i1 wymiesza¢. Po 30 min zmierzy¢ ekstynkcje za po-
mocg fotokolorymetru Pulfricha z filtrem S-53 w kuwecie o grubosci warstwy 5 cm, wo-
bec roztworu poréwnawczego (roztwér z kolby i wg 5.3.s .3).

Za pomocg krzywej wzorcowej odczytac¢ stezenie zelaza odpowiadajgce zmierzonej eks-
tynkcji.

Zawartosc¢ zelaza ( ) obliczy¢ w procentach wg wzoru

a 500 100 a -5

8 m 10 1000 m (o)

w Ktorym:

a - zawartos¢ zelaza odczytana z krzywej, mg,

m - odwazka probki wg wzoru ().

Jako metode rownorzedng dopuszcza sie oznaczanie zelaza metodg rodankowg wg PN-54/
C-04521 sposob A.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci chlorkéow (Cl~)

5.3.9.1. 0Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. stezony (i,4).

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,In-.

c) Atun amonowo-zelazowy cz.d.a., roztwdr nasycony zadany kwasem azotowym cz.d.a.
(1,4) do znikniecia brgzowego zabarwienia.

d) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwor O,In.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. W zlewce pojemnosci 250 ml odwazy¢ 20 g badanej prob-
ki z dok#adnoscig do 0,01 g, doda¢ okodo 50 ml wody i1 wymiesza¢. Zlewke wstawi¢ w na-
czynie z zimng wodg i przy statym mieszaniu doda¢ matymi porcjami 80 ml kwasu azoto-
wego tak, aby temperatura roztworu prébki nie przekroczyta 50 C, ostudzi¢ do tempera-
tury pokojowej i przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 200 ml. Do kolby
odmierzy¢ za pomoog podmikrobiurety 10 ml roztworu azotanu srebra w przypadku badania
tlenku magnezowego I gatunku albo 20 ml przy badaniu Il gatunku tlenku magnezowego,
zamkng¢ kolbe korkiem, wytrzgsa¢ jej zawartos¢ tak dbugo, az utworzony osad zbije sie
w kdaczki, dopedni¢ wodg do kreski i1 wymiesza¢. Roztwdr saczy¢ przez suchy twardy sag-
czek do suchej zlewki, odrzucajgc pierwszga czes¢ przesgczu.

Za pomocg pipety pobra¢ 100 ml klarownego przesaczu, przenies¢ do kolby stozkowej
pojemnosci 300 ml, doda¢ 2 ml roztworu atunu amonowo-zelazowego i miareczkowa¢ za po-
mocg podmikrobiurety nadmiar roztworu azotanu srebra roztworem rodanku amonowego do
zmiany barwy na czerwong.

Zawartos¢ chlorkéw (X, ) obliczy¢ w procentach wg wzoru

v-N-2v, N, 0,03546 100 V Nn-2 V N
D QT — n = 15— + 3,546 t11"

9 m m

w ktérym:
v - objetos¢ roztworu azotanu srebra odmierzonego do prébki w kolbie pomiarowej, ml,
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V, - objetos¢ roztworu rodanku amonowego zuzytego do miareczkowania nadmiaru
azotanu srebra w potowie probki, ml,
N - normalno$¢ roztworu azotanu srebra,

ty — normalnos¢ roztworu rodanku amonowego,
m - odwazka probki, g,
0,03546 - i1los¢ jonu chlorkowego odpowiadajgca 1 ml in roztworu azotanu srebra, g.
Za wynik przyjac¢ sSrednig arytmetyczng wynikédw co najmniej dwéch oznaczan roéznigcych
sie najwyzej o 0,005%.

- - _ , *;
5.3.10. Oznaczanie zawartosci siarczanow (SOA—S

5.3.10.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Chlorek barowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy.
b) Czerwien metylowa, roztwdor 0,1 -procentowy.

c) Kwas solny cz.d.a., roztwor 1+1.

d) Woda amoniakalna cz.d.a., roztwor 1+i.

5.3.10.2, Wykonanie oznaczania. Przesgcz wg 5.3.7.3 przenies¢ ilosciowo do zlewki
pojemnosci 400 ml, doda¢ 2 <J 3 krople roztworu czerwieni metylowej, nastepnie wody
amoniakalnej do zmiany barwy na z6dtg, zakwasi¢ kilku kroplami roztworu kwasu solnego,
doda¢ w nadmiarze 2 ml tego kwasu na kazde 100 ml roztworu prébki i zagotowa¢. Do wrzag-
cego roztworu wkropli¢ okoto 15 ml roztworu chlorku barowego tak, aby nie przerwacé
wrzenia cieczy, gotowa¢ przez okoto 5 min i odstawi¢ probke na okres okoto 2 godz w
temperaturze 60 - 70°C. Powstaty osad odsaczy¢ przy uzyciu twardego saczka iloSciowe-
go i przemywa¢ gorgcg wodg do zaniku reakcji na jon chlorkowy. Saczek z osadem umies-
ci¢ w tyglu porcelanowym wyprazonym do statej masy 1 zwazonym z dok#adnoscig do
0,0002 g, wysuszy¢, spali¢ i wyprazy¢ w piecu elektrycznym w temperaturze 800°C do
statej masy, po czym tygiel z osadem zwazy¢ z takg samg dokdadnosciag jak poprzednio.

Zawartos$é siarczanéw SOA= (X110 ) obliczy¢ w procentach wg wzoru

m -0,4115 100 m w4115
m.

*» - m

(12)

w ktorym:
m - masa wyprazonego osadu, g,
- odwazka probki wg wzoru (9), g,
0,4115 - mnoznik przeliczeniowy siarczanu barowego na jon siarczanowy.
Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch oznaczan réznigcych
sie najwyzej 0 o ,01%.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci metali oiezkioh grupy siarkowodorowej w przeliczeniu

5.3.11.1. Przyrzady. Dwa cylindry kolorymetryczne pojemnosci 50 ml.

5.3.11.2. Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas solny cz.d.a., roztwor i+i.
b) Woda amoniakalna cz.d.a. (0,91).
c) Kwas octowy cz.d.a. Hlodowaty.

d) Woda siarkowodorowa sSwiezo przyrzadzona.
€) Wzorcowy roztwér odowiu: odwazy¢ 1,831 g octanu odowiawego [Fb(CHsC00)2 «3H20]

cz.d.a. i rozpusci¢ w okoto 100 ml wody zawierajacej 1 - 2 ml kwasu octowego. Roztwor
przeniesc¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml, uzupedni¢ do kreski i wy-
mieszaC. Z tak przygotowanego roztworu odmierzy¢ pipeta 10 ml, przenies¢ do kolby po-
miarowej pojemnosci 1000 ml, dopedni¢ wodg do kreski i wymiesza¢, i ml tak rozcdenezo-



10 BH-67/6013-03

nego roztworu zawiera 0,01 mg Pb2 7 . Rozcienczony roztwoér nalezy przygotowac¢ bezposred-
nio przed uzyciem.

5.3.11.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki w przypadku badania tlenku mag-
nezowego | gatunku lub 1 g tlenku magnezowego 1l gatunku 1 przenies¢ ilosciowo do
zlewki pojemnosci 200 ml. Do zlewki doda¢ okoto 20 ml wody, ogrza¢ niemal do wrzenia,
dodawa¢ kroplami roztwor kwasu solnego do catkowitego rozpuszczenia sie probki. Ostu-
dzi¢ do temperatury pokojowej, zobojetni¢ za pomoca wody amoniakalnej wobec papierka
lakmusowego, doda¢ z pipety lub biurety 0,5 ml kwasu octowego, przeniesc¢ ilosciowo do
cylindra kolorymetrycznego 1 rozcienczy¢ wodg do 40 ml.

Do drugiego takiego samego oylindra odmierzy¢ 10 ml rozcienczonego, wzorcowego roz-
tworu odowiu, doda¢ 0,5 ml kwasu octowego 1 rozcienczy¢ wodg do 40 ml.

Do roztworu wzorcowego i badanego doda¢ po *10 ml wody siarkowodorowej, wymieszac
i po 10 min poréwna¢ zabarwienia roztworow. Roztwory obserwowa¢ z gory, umieszczajac
cylindry na biatym tle.

Zabarwienie roztworu proébki -powinno by¢ stabsze lub najwyzej rowne zabarwieniu rcm-
tworu wzorca.

5.3.12. Oznaczanie stopnia rozdrobnienia. 10 g tlenku magnezowego technicznego lek-
kiego odwazonego z doktadnoscig do o.,01 g przesia¢ przez sita o wymiarach bokéw oczek
kwadratowych 0,125 i 0,063 mm.

Przesiewanie odbywa sie w ten sposOb, ze poczatkowo nalezy potrzasa¢ sitem, a na-
stepnie przeciera¢ miekkim pedzlem tak ddugo, az na ciemny papier potozony pod
sita nie bedzie przechodzi¢ badana prébka. Pozostatos¢ na sicie zwazy¢ z dokdtadnosolg
do o.001 Q.

Za wynik przyja¢ sSrednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwdch osnaczah réznigcych
sie najwyzej o 0,04* przy przesiewie przez sito owymiarach bokéw oczek kwadratowych
0,125 mm, a o 0,5* przy przesiewie przez sito o wymiarach bokéw oczek kwadratowych 0,063 mm.

5.3.13. Interpretacja wynikéw. Wartosoi liczbowe wystepujace w normie oraz wyniki
obliczen nalezy interpretowa¢ zgodnie z PN-56/C-02200.

KONIliiC

INFORMACJE DODATKOWE do Hf-67/6013-03

Niniejsza norma zastepuje ZN-63/MPCh/Sch-254.



