Naktad wznowiony, uwzglednia zmiany i poprawki

wprowadzone do dnia 4.IXtS897. (Wyd. 11)

kHicoj? Yi.ts.89
£038$

UKD 543-4:546.461.31 0& D6
NORMA BRANZOWA

BN-63

WYROBY PRZEMYStU Odczynniki 6191-06
CHEMICZNEGO

Chlorek magnezowy ‘A

Grupa katalogowa X 51

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest chlorek magnezowy stosowany jako

odczynnik chemiczny.
Chlorek magnezowy ma:
al/ wzor chemiczny - MgCl2 « 6H20,

b/ ciezar czasteczkowy - 203,33.

1.2. Gatunki. W zaleznos$ci od zawartosci zanieczyszczeh rozréznia sie dwa gatun-
ki chlorku magnezowego, oznaczone:
cz.d.a. - czysty do analiz,

cz. - czysty.
1.3. Przyktad oznaczenia chlorku magnezowego gatunku cz.d.a.:

CHLOREK MAGNEZOWY cz.d.a. BN-63/6191-06

1.4. Normy zwigzane

PN/C-04511 ' Chemiczne badania i proby. Oznaczanie matych zawartosci arsenu

PN/C-04515 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie maltych zawartosci metali ciez-
kich strgcanych siarkowodorem w produktach chemicznych

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczrnie substancji nierozpuszczalnych
w wodzie w produktach chemicznych

PN-54/C-04519 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie matych zawartosci siarczanéw w
produktach chemicznych metoda turbidymetryczna

PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztworéw do kolorym etrii i nefelom etrii

PN/C-06501 Odczynniki. Roztwory pomocnicze, mieszaniny i papierki wskaznikowe

stosowane w analizie odczynnikéw nieorganicznych
PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie i przechowywanie
PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej probki labo-

ratoryjnej

2. YfYMAGANIA

2.1. Wymagania ogdlne. Chlorek magnezowy powinien mie¢ posta¢ bezbarwnych kiysz-
tatow, rozptywajgcych sie w powietrzu, rozpuszczalnych w wodzie i alkoholu etylowym

90-prooentowym.

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 15 listopada 1963 r.
jako norma obowiqzujgca w zakresie produkcji od dnia 14 lutego 1964 r.
(Mon. Pol. nr 11/1964 poz. 52 )

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,62 Nakt. 2500+ 134 Zam. 3190/66 Cena zt 3r60
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2,2, Wymagania szczegbétowe

Wymagania Gatunki
cz*d-Q cz.

al/ Tozsamosé Wg 4.2 1
b/ Zawar_tos'é_ (_:hlorku magnezowego (MgCl2 « 6H20), <5

CoO najmniej 99,0 98,0
c/ Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-

dzie, 50, najwyzej 0,005 0,01
d/ Zawarto$é wolnych kwasow (jako HCI), % naj-

wyzej 0,0009 0,0045
e/ Zawarto$¢ siarczandéw (So|“), %, najwyzej 0,005 0,01
f/ Ogélna zawartos¢ azotu (% ), %, najwyzej 0,001 0,005
g/ Zawarto$é fosforandéw (pcP"J, %, najwyzej 0,0005 0,002
h/ Zawartos¢ metali ciezkich (pb2+), %, najwyzej 0,0005 0,001
i/ Zawarto$é¢ zelaza (Pe”+), %, najwyzej 0,0005 0,001
j/ Zawartosé cynku (Zn2+), %, najwyzej 0,005 0,01
k/ Zawartosé baru (Ba2+), %, najwyzej 0,002 0,005
1/ Zawarto$é wapnia (Ca2+), %, najwyzej 0,005 0,02
t/ Zawarto$¢ potasu (K+)» najwyzej 0,01 0,05
m/ Zawartos¢ sodu (Na+) , %, najwyzej 0,01 0,05
n/ Zawartosé¢ arsenu (As), % najwyzej 0,00005 0,0001

3. PAKOWANIE, ZNAKCWANIE | PRZBCHCWYWANIE
Chlorek magnezowy nalezy pakowaé, znakowac¢ i przechowywac¢ zgodnie'z PN-54/C-80001,

rodzaj opakowania wg p. 2.2 b/ typ laboratoryjny. Masa netto: 250, 500 i 1000 g. Na

zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny rodzaj i wielkos¢ opakowania.

4. BADANIA

4.1, Pobieranie préobek. Sredniag prébke laboratoryjna przygotowaé w iloéci co naj-

mniej 530 g zgodnie z PN/C-80047.
4.2. Rodzaje i wykonanie badan
4»2,1, Sprawdzanie tozsamosci

4.2.1.1. Odczynniki i roztwory

al/ Chlorek amonowy cz.
b/ Amoniak cz., roztwo6r 10-procentowy.
c/ Posforan dwusodowy cz., roztwo6r 10-procentowy.

d/ Azotan srebra cz., roztwé6r 0,1n.

4.2.1.2. Ylykonanie badania

a/ Wodny roztwo6r chlorku magnezowego po dodaniu nadmiaru chlorku amonowego i na-

stepnie amoniaku daje przezroczysta ciecz, z ktdérej po dodaniu roztworu fosforanu

sodowego wydziela sie biaty krystaliczny osad.
b/ Z wodnego roztworu chlorku magnezowego po dodaniu roztworu azotanu srebra wy-

dziela sie biaty serowaty osad, nierozpuszczalny w rozcienczonym kwasie azotowym,

rozpuszczalny w amoniaku.
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4.2.2. Oznaczanie zawartos$ci chlorku magnezowego

4.2 .2«1. Odczynniki i roztwory

al/ Wersenian sodowy cz.d.a., roztwé6r 0,01m.

b/ Bufor amoniaku (pH=lo) przyrzadzony w nastepujacy sposébj 54 g chlorku amono-
wego cz.d.a. rozpusci¢c w 3300 ml wody, doda¢ 350 ml amoniaku (0,9) i uzupetni¢ woda
do objetosci 1000 ml.

c/ Czerh eriochromowa T przygotowana w nastepujgcy sposO6b: 50 mg <czerni erio -
chromowej T rozetrze¢ doktadnie w porcelanowym mozdzierzu z 10 g chlorku sodowego
cz.d.a.

4.2.2.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chlorku magnezowego, odwazonego z

doktadnoscig do 0,0002 g, rozpus$ci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnos$ci 250 ml.
Objetos¢ kolby uzupeini¢ wodg do kreski i dobrze wymiesza¢. 10 ml otrzymanego roz-
tworu przeniesé¢ do kolby stozkowej pojemnos$ci 200 ml, doda¢ 10 ml buforu oraz nie-
wielkg ilos¢ wskaznika. Miareczkowac¢ roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany bar-
wy wskaznika z czerwonej na czysto niebieska.

Zawarto$¢ chlorku magnezowego obliczy¢ w procentach wg wzoru

x = 0002083 -V - 100 - 250 _ 50825 -V
10 m m
w ktorym:
0,002033 - ilos¢ chlorku magnezowego odpowiadajgca 1 ml $cisle 0,0lm wersenianu
dwusodowego, g,
\% - objetos¢ wersenianu dwusodowego zuzytego do miareczkowania probki,mL,

- odwazka chlorku magnezowego, g.

4.2.3. Oznaczanie zawartos$ci substancji nierozpuszczalnych w wodzie. 50 g bada-
nego chlorku magnezowego, odwazonego z doktadnos$cig do 0,01 g, rozpus$ci¢c w 200 ml wo-
dy i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wysuszonej po-
zostatosci nie przekroczy:

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

dla odczynnika cz. - 5,0 mg.

Przesgcz wraz z pierwszg wodag z przemywania osadu uzupetni¢ woda do objetosci

250 ml i przechowaé¢ do nastepnych oznacza¢ (roztwoér A).

4.2.4. Oznaczanie zawartos$ci wolnych kwaséw (jako HCI)

4.2.4.1. Odczynniki i roztwory

al/ Wodorotlenek potasowy cz.d.a.,roztwdér 0,05n.
b/ Btekit bromotymolowy, 0,04-procentowy roztwo6r alkoholowy.

4.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 20 g badanego chlorku magnezowego, odwazonego z
doktadnoscig do 0,001 g, rozpusci¢c w 60 ml wody. Do roztworu doda¢ 2 krople roztworu
bte kitu bromotymolowego i zmiareczkowa¢, dodajgc kroplami z mikrobiurety roztworu wo-
dorotlenku potasowego do zmiany barwy wskaznika.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli do zmiareczkowania zu-
zyto roztworu wodorotlenku potasowego najwyzej:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 ml,

dla odczynnika cz. - 0,25 ml.

1 ml 0,1n roztworu wodorotlenku potasowego odpowiada 0,0036 g kwasu solnego.
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4»2.5. Oznaozanle zawartosci siarczanéw (SO”). 1 g badanego ohlorku magnezowego,
odwazonego z doktadnoscig do 0,001 g, rozpus$ci¢c w 20 ml wody i wykonaé oznaozanie wg

PN-54/C-04519 sposobem A.

4.2.6. Oznaczanie zawartos$ci ogélnego azotu (N2)

4.2.6.1. Odczynniki i roztwory
a/Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwdr 10-procentowy, nie zawierajagcy soli amono-

wych, przygotowany wg PN/C-06501.
b/ Stop Devardy cz.d.a.
c/ Kwas siarkowy cz.d.a. (1,83), roztwory: 1+3 i 0,1n roztwor,
d/ Odczynnik Nesslera, przygotowany wg PN/C-06501.
e/ Roztwér wzorcowy zawierajgcy azot (N2), przygotowany wg PN/C-06500 i rozcien-

czony w stosunku 1:1000. 1 ml rozcieAhczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg N2.

4.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chlorku magnezowego, odwazonego z do-
ktadnos$cig do 0,001 g, rozpus$ci¢ w 80 ml wody w kolbie aparatu destylacyjnego, dodac
1 g stopu Devardy, kolbe potgczy¢é przez tapacz kropel z chtodnicag zakonczona przedtu-
zaczem zanurzonym w odbieralniku, zawierajgcym 5 ml 0,1n kwasu siarkowego i 35 ml wo-
dy. Odbieralnik zabezpieczy¢ od mozliwosci pochtaniania soli amonowych z otoczenia
za pomocg ptuczki ochronnej zawierajgcej roztwér kwasu siarkowego (1+3) « Przez lejek
umieszczony w korku kolby destylacyjnej, zamykany za pomocg kurka zaciskacza, wla¢
20 ml roztworu wodorotlenku sodowego i pozostawi¢ na 1 godz, po czym oddestylowac¢ z
kolby 50 ml cieczy do odbieralnika. Roztwdér z odbieralnika uzupetni¢ wodg do 100 ml,
odmierzy¢é z niego 50 ml, przela¢ do cylindra pomiarowego pojemnos$ci 100 ml z doszli-
fowanym korkiem, doda¢ 2 ml roztworu wodorotlenku sodowego i 2 ml odczynnika Nesslera.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstate zabarwienie
badanego roztworu, poréownywane w jednakowych cylindrach z jednakowego szkta, nie be-
dzie intensywniejsze niz zabarwienie roztworu poréwnawczego, przygotowanego réwno-
czes$nie, a zawierajgcego w tej samej objetosci te same ilosSci roztworu wodorotlenku
sodowego i odczynnika Nesslera. Roztwdor poréwnawczy nalezy przygotowaé¢ w analogiczny
sposob jak roztwoér badany, z tym ze do kolby aparatu destylacyjnego wla¢ 80 ml roz-
tworu zawierajgcego:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg N2,

dla odczynnika cz. - 0,1 mg N2.

Dalej postepowac¢ jak przy badanej prébce.

4.2.7. Oznaczanie zawartosci fosforanow (P0"")

4.2.7.1. Odczynniki i roztwory

al/ Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

b/ Odczynnik nr 1 przygotowany w nastepujgcy sposéb: 5 g molibdenianu amonowego
cz.d.a. rozpus$ci¢ na zimno w 100 ml 1n kwasu siarkowego.

c/ Odczynnik nr 2, przygotowany w nastepujgcy sposob: 0,2 g siarczanu N-metylo-p-
-aminofenolu (metol) oraz 20 g pirosiarczynu potasowego rozpus$ci¢ na zimno w 100 ml
wody. Okres trwatosci odczynnika wynosi 2 tygodnie.

d/ Roztwor wzorcowy zawierajacy jony PO0?“, przygotowany wg PN/C-06500 i rozcien-

czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mgPO” .

4.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chlorku magnezowego, odwazonego z do-
ktadnos$cig do 0,01 g, rozpusci¢c w 20 ml wody. Do roztworu doda¢ 3 ml kwasu siarkowe-
go i po 1 ml odczynnika nr 1 i 2, po czym roztwoOr umies$ci¢ na 10 min na tazni wodnej

o temperaturze 60°G.
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Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jezeili niebieskie zabarwie-
nie powstate w badanym roztworze nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie roztworu
wzorcowego, przygotowanego rownocze$nie w identyczny sposO6b i zawierajgoego w tej sa-

mej objetosci te same ilo$sci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Pot",

dla odczynnika cz. - 0,04 mg PCIZ“

4.2.8. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich (pb~+) . Odmierzy¢ 25 ml roztworu A
przygotowanego wg 4.2,3 i wykona¢ oznaczanie wg PN/C-04515. Do roztworéw poréwnaw-
czych dodaé¢:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,025 mg Pb2+

dla odczynnika cz. - 0,05 mg Pb2+ .

4.2.9. Oznaczanie zawartosci zelaza (Pe”"+)

4.2.9.1. Odczynniki i roztwory

a/ Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

b/ Kwas siarkowy oz.d.a., roztwoér 4n.

c/ Rodanek amonowy cz.d.a., roztwor 4n.

d/ Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony 3?e”™+, przygotowany wg PK/C-06500 i rozcieh-

czony w stosunku 10:1000. 1 ml wzorcowego roztworu rozcienczonego zawiera 0,01 ng P~ 1.

4.2.9.2. Wykonanie oznaczania. Do 25 ml roztworu A przygotowanego wg 4.2.3 dodac
0,5 ml kwasu azotowego, ogrza¢ do wrzenia, ochtodzi¢ i przeniesé¢ do cylindra pojem-
nosci 50 ml z doszlifowanym korkiem szklanym, doda¢ 2 ml roztworu kwasu siarkowego,
4 ml roztworu rodanku amonowego, uzupetni¢ roztwér wodg do objetosci 50 ml i wymie-
szac.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstate zabarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie roztworu poréwnawczego,
przygotowanego réwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej objetosci te same ilosci kwa-
su azotowego, siarkowego, roztworu rodanku amonowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,025 mg Pe3+,

dla odczynnika cz. - 0,05 mg Pe-/+!

4.2.10. Oznaczanie zawartosci cynku

4.2.10.1. Odczynniki i roztwory

a/ Kwas solny cz.d.a. (1,12).

b/ Zelazocyjanek potasowy cz.d.a., roztwdér 3-procentowy $wiezo przygotowany,

o/ RoztwdOr wzorcowy zawierajgcy jony Zn2+» przygotowany wg PN/C-06500 i rozcien-

czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozciehczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Zn2+.

4.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego chlorku magnezowego, odwazonego z
doktadnos$ciag do 0,01 g, rozpus$ci¢ w 15 ml wody, doda¢ 1 ml kwasu solnego i 0,3 mlroz-
tworu zelazocyjanku potasowego.

Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli po uptywie 10 min po-
wstata opalizacja w roztworze badanym nie bedzie silniejsza od opalizacji powstatej
w roztworze poréwnawczym, przygotowanym réwnoczes$nie i zawierajacym w tej samej obje-
tosci te same ilosci odczynnikbw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 mg Zn2+,

dla odczynnika cz. - 0,1 mg Zn2+.

4.2.11. Oznaczanie zawartosci baru (Ba2+)

4.2.11.1. Odczynniki i roztwory

al/ Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 1n.
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. . 2+ . L
b/ Roztwdér wzorcowy zawierajgoy Jony Ba , przygotowany wg PN/C-06500 i rozcien-

czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozcieAczonego roztworu wzorcowego zawi«a0,01 mg Ba2+.

4.2.11.2. Wykonanie oznaczania. Do 10 ml roztworu A przygotowanego wg 4.2.3
da¢ 10 ml wody, 2 ml kwasu siarkowego i odstawi¢ na 1 godz.
Badany chlorek magnezowy odpowiada wymaganiom normy, Jezeli zmetnienie powstate

w badanym roztworze nie bedzie silniejsze od zmetnienia powstatego w roztworze po-

rbwnawczym, przygotowanym rownoczes$nie i zawierajgcym w tej samej objetosci 2 ml kwa-
su siarkowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,04 mg B%i-'-,

dla odczynnika cz. - 0,1 mg Ba

4.2.12. Oznaczanie zawartosci wapnia (Ca2+) nalezy wykona¢ za pomoca fotom etru
ptomieniowego.

4.2.13. Oznaczanie zawartosci potasu (k+) nalezy wykona¢ za pomoca fotom etru
ptomieniowego.

4.2.14. Oznaczanie zawartosci sodu faa+) nalezy wykonaé¢ za pomocag fotometru pto-
mieniowego.

4.2.15.1Oznaczanie zawartfs'ci arsepu (As) 10 g badanego chlorku magnezowego
1 - " «
odwazy¢ z doktadnos$cig do 0,001 g i wykona¢ oznaczanie wg PN/C-045H. Do roztworéw

porownawczych dodag;
dla odczynnika cz.d.a. - 0,005 mg As,
dla odczynnika cz. - 0,01 mg As.
Dopuszcza sie oznaczanie zawartosci kationébw metodg spektrograficzng.
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