UKD 546.46'175-41 SWW czd.a. 1331-111, cz. 1331-425

NORMA BRANZOWA
BN-75
WYROBY N 6191-142
PRZEMYSLU Odczynniki
CHEMICZNEGO Azotan magnezowy
Grupa katalogowa X 51
1. WSTEP
Przedmiotem normy Jjest azotan magnezowy stosowany Jjako odczynnik
chemiczny.

Azotan megnezowy mas
a) wzér chemiczny: Mg(NO5)2 - 6H,0,
b) masa ozgsteczkowa: 256,41.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1, Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gidéwnego skiadnika i
zanieczyszozen norma ustala dwa gatunki azotanu magnezowego ozZna-

czanet
cz.d.a. - cgysty do analiszy,

oz, - czysty.
2.2. Przyklad oznaczenia azotanu magnezowego czystego do anali-
Ey:
AZOTAN MAGNEZOWY cz.d.a. BN=75/6191-142

o WYMAGANTA

3.1, Wymagania ogélne., Azotan magnezowy powinien mieé postaé bes-
barwnych krysztalédw, rogpuszogalnych w wodzie, rospiywajgcych sie

na powietrzu.

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego
Polskie Odczynniki Chemiczne dnia 30 wrzesnia 1975r.
jako norma obowiqzujgca w zakresie produkecji od dnia 1 lipca 1976 .
(Dz. Norm. i Miar nr 3/1976 poz. 7)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1976. Wplyw do WN 1.12.75. Oddano do skladu 2.1.76. Cena zt 3,00
Druk vkoficzono w kwietniv 76. Obj. 0,80 ark. wyd. Naklad 2500 +54 egz. Zam. 79/716
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2.2, Wymagania fizycsne i chemiczne

Gatunki
Wymagania .
cz-d.ao CZe
a) Zawarto§é azotanu magnezowego
Mg(N03)2 * 61,0, %, nie mniej niz 99 98
b) Substancji nierozpuszczalnych
w wodzie, %, nie wigcej niz 0,005 0,01
¢) pH S5=procentowego roztworu w 20°C,
w granicach - 3,9 + 7 nie normalizuje sie
d) Chlorkéw (C1™), %, nie wigcej niz 0,001 0,005
e) Siarczanéw (5042-). %, nie wiece)
niz 0,005 0,02
f) Fosforanéw (POQS-), %, nie wiecej
niz 0,0005 0,002
g) Soli amonowych (NH4+), %, nie
. wiece] niz 0,002 nie normalizuje sie
h) Zelaza (Fe-*), %, nie wiecej niz 0,0005 0,001
1) Metall ciezkich (Pb2*), %,
nie wigcej niz 0,0005 0,001
j) Baru (Ba®*), %, nie wiecej niz 0,002 0,01
k) Wapnia (Ca2+), %, nie wigcej niz, 0,01 0,05
1) Arsenu (As), %, nie wigcej niz 0,0001 nie normalizuje sie
m) Metali alkalicznych (jako siarcza=-
ny), %, nie wigcej niz 0,2 0,4

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Azotan magnezowy halezy pakowaé,

zgodnie z PN-70/C-80001.

przechowywad

i transportowaé

Rodzaj opakowania: sioiki szklane zamykane nakretkami 2z tworzywa
sztucgnego 1 podkladkg polietylenowg lub podkiadkg inng chemicznie

odporng. ,
Masa netto: 250, 500 i 1000 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielkosé
kowarl, jezeli przeprowadzone préby wykazg, 2Ze
dukt w sposéb nie gorszy od podanych opakowad i ma wymiary

¢z zasadami systemu wymiarowego opakowain,

5. BADANIA

5.1 Rodzaje badan

opa-
zabezpieczono pro-
zgodne

a) oznaczanie zawartosci azotanu magnezowego (3.2 a),
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b)
c)
d)
e)
£)
g)
h)
1)
J)
k)
1)
m)

oznacganie
oznaczanie
oznacganie
oznaczanie
oznaczanie
ozpaczanie
oznaczanie
oznacgZanie
oznaczanie
oznacgzanie
oznacgzanie
oznaczanie

substancji

nierozpuszczalnych w wodzie (3.2 b),

pH S5-procentowego roztworu w 20°c (2.2 ¢),

gawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci
gawartosci
zawar tosci

chlorkéw (3.2 4),

siarczanéw (3.2 e),

fosforanéw (3.2 f),

soli amonowych (3.2 g),
selaza (3.2 h),

metali ciezkich (3.2 i),

baru (3.2 j),

wapnia (3.2 k),

arsenu (3.2 1),

metali alkalicznych (3.2 m).

5.2. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu probek nalezy stosowaé
PN-70/C-80047. Brednia prébka laboratoryjna nie powinna byé mniej-

sza niz 250 g.

5.2, Opis badan

2+%.1, Oznaczanie zawartosci azotanu magnezowego

5.%2.1.1. Odczynniki i rosztwory
&) Chlorek amonowy cz.d.a.

b) imoniak cz.d.a., 25-procentowy roztwér wodny.

¢) Wersenian dwusodowy cz.d.a. roztwér 0,05 M
PN-68/C-04950.

d) Bufor, roztwér ¢ pH=10 preyrzgdzony wg PN-68/C-04950.

e) Czernh eriochromowa T mieszanina z chlorkiem sodowym, przygoto-
wana wg PN-68/C-04950.

przygotowany Wwg

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 5,0000 g badenego azotanu magne-
zowegoe rozpuécié w wodzie w kolbile pomiarowej pojemnosci 250 cm§.
uzupeinidé objetoéd rostworu wodg do kreski i dokiadnie wymieszacd.
Nastepnie do kolby stozkowej pojemnosci 250 &+ 300 cm3 pobraé pipetsg
cm

25 cm5 roztworu, roazcienczyé wodg do okolo 150 cm3, dodaé 10
roztworu buforowego o pH = 10 na kazde 100 cieczy, nastepnie
szczypte stalej mieszaniny wskaznika czerni eriochromowej T 2z chlore
kiem sodowym i miareczkowaé <roztworem wersenianu dwusodowego do
przejécia zabsrwienia roztworu z czerwonego w niebieski.

cm5
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Zawartosé azotanu magnezowego (X) obliceyé w procentach wg wzoru

0,01282 + V- 100 - 250 12,82 -V

25 m m

w ktérym:
0,01282 - 1los¢ azotanu magnezowego odpowiadajgca 1 em? Scisle
0,05 M roztworu wersenianu dwusodowego, g,
V - objetosé scisle 0,05 M roztwgru wersenianu dwusodowego

zguzyta do miareczkowania, cm”,
m - odwazka badanego azotanu magnezowego, g.

Wykonaé co najmniej dwa oznaczania, réznigce sie¢ miedzy sols nie
wieceJ niz 0,2%.

5.3.2., Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wo-~
dzie. 50,00 g badanego azotanu magnezowego rogzpuscié w 100 cm5 WO~
dy destylowane]j w zlewce poJjemnosci 250 cm5 przykrytej szkietkien
zegarkowym i wykonaé oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Zawartosé substancji nieroczpuszczalnych w wodzie (Xﬁ) oblicayé wg
wzoru

a * 100
.Xi— 50

w ktérym a - masa wysuszonej pogostalosci, g.

5.3.,%, Ozpnaczanie pH S5-procentowego roztworu agotanu magnezowego.
5,00 g badanego azotanu magnezowego rospuscié w 100 cm3
gotowanej i ochiodzonej wody.

Pomiar nalezy wykonaé w 20°C na pehametreze.

swilezo wy-

5.3.4. Oznaczanie zawartodci chlorkéw (Cl7)

5.3.4,1. Oacsynniki i rostwory - wg PN-68/C-04518 p.2.3.

5.3.4.2., Wykopanie oznacgania. 1,00 g badanego azotanu magnezowe-
go rozpusécié w 40 cm” wody i wykonai® oznaczanie wg PN=-68/C-04518
p. 2.4 sposéb A. Do roztworéw pordwnawczych dodaé:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg C1™ ,
dla odczynnika cz. - 0,05 mg Cl1°.

2

5.3.5. Oznaczanie zawartoici siarczandw (SO4

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-04519.
5.2.5.2, Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azotanu magnezowe-

go umiescié w parownicy porcelanowej, zwilzys 1 cm3 kwasu solnego
(1,18) i odparowaé na tazni wodnej do sucha. Czynnosé te naleiy po-
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wtérzyé dwukrotnie, nastepnie pozostatoséd rozpuscié w 25 cm5 wody,
je2eli gzachodzi potrzeba przesgczyé, dodaé¢ 0,5 cm3 kwasu solnego,
3 cm5 chlorku barowego i wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04519 p.24.4
sposéb B.

Badany azotan magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli po-
wstale zmetnienie w badanym roztworze nie bedzie intensywniejsze od
zmetnienia roztworu porownawczego przygotowanego réwnoczesnie, a aa-
wierajgcego w tej samej objetosci te same odczynniki orasg:

dla odczynnika cgz.d.a. - 0,05 mg 8042’,

dla odczynnika cz. - 0,2 mg 5042-.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci fosforanéw (P0,””)

5:.2.6.1. Odczynniki i roztwory - wg FN-68/C-04503 p.2.3.2.

5.%.6.2. Wykonanie oznacgania. 2,00 g badanego azotanu magnezowe-
go rozpuscié w 15 cm3 wody i wykonaé oznaczanie wg PN-68/C~04503 p.24.

Do roztwordéw pordwnawczych dodad:

dla odcgynnika cz.d.a. - 0,01 mg P04'5,

dla odczynnika cz. - 0,04 mg POQ'B.

5.3.,7. Oznaczanie zawartoéci soli amonowych (NH4+)

5.3.7.1. Odceynniki i roztwory - wg PN-68/C-04525 p.2.3.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego azotanu magnezowe-
go rozpuscié w 50 cm3 wody i wykona4 oznaczanie wg PN-68/C-04525
Pe2e 3,

Do Troztworu poréwnawczego dodaé dla odczynnika cz.d.a. -
0,02 mg NH,*.

5.%.,8. Oznaczanie zawartoscl zelaza (Fe3+)

5.3.8.1, Odczynniki i1 roztwory - wg PN-75/C-04521/02.
5.3.8.2. Aparatura, przyrzgdy i materialy - wg FN-75/C-04521/02.

5.3.8.3. Praygotowanie kraywej wzorcowej. Krzywg wzorcowsg sporeg-
dzié wg PN-75/C-04521/02 p.6.

5.%.8.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego azotanu magnezowe-
go umiescié w zlewce pojemnosci 250 cm5, rozpuscié w 20 cm5 wody i
2 om’ kwasu solnego (1,12). Dalej wykonaé oznaczanie wg PN-75/
C-04521/02 p.7.

Po 30 min zmierzyé absorbancje roztworu badanego w odniesieniu do
rogtworu kontrolnego w kuwetach o grubosci warstwy pochtaniajgce]
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1 em przy dlugosci fali 500 # 540 nm., Z otrzymanych danych, posiu-
gujac si¢ krzywg wzorcowg, odczytal zawartosé 2elaza w mg/cm”.
Zawartosé zelaza (X;) obliczyé w procentach wg wzoru
Q - 100 - 100 Q - 10 000 Q 10

X = = =
e m_ - 1000 m, * 1000 m,

w ktoérym:
Q - zawartosé zelaza odczytana z krzywej wzorcowej, mg/cmB,
m, - odwaika badanego produktu.
Dopuszcza sie zakonczenie oznaczania metodg wizualnsg.

5.3.9. Oznaczanie metali ciezkich (Pb2+)
5.2.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek amonowy cz.d.a.

b) Winian sodowo-potasowy cz.d.a., roztwér 20-procentowy.

¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

d) Tioacetamid c¢z.d.a., roztwér 2-procentowy.

e) Roztwér wzorcowy zawlerajacy Jjony Pb2+, przyrzadzony wg PN-68/
C-06500 i rozcienczony w stosunku 10+990.

1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg P

9.%.9.2, Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego azotanu magnezo-
we i wymie-

go rozpuscié w 20 cm” wody, dodaé 1 g chlorku amonowego
szaé, nastepnie doda¢ 1 cm” roztworu winianu sodowo-potasowego,ic
wodorotlenku sodowego. Po wymieszaniu roztwordw dodaé 1,5 cm3 roz-

tworu tioacetamidu.
Badany azotan magnezowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli powsta-

te zabarwienie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od za-
barwienia roztworu poréwnawczego, praeygotowanego réwnoceesnie, za-
wierajgcego w tej samej objetosci, te same ilosci odczynnikéw orasz:
dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Pb*,
dla odczynnika cz. - 0,02 mg Pb3*,

p2t,

5.3.10. Oznaczanie zawartosci baru (Ba2+)

5:3.10.1. Odceynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

c¢) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Ba2+ przyrzadzony wg FPN-68/
C-06500 1 rozcienczony w stosunku 10+90.

1 cm5 rogcienczonego roztworu wzorcowego zawliera 0,1 mg Ba

5.2.,10.2, Wykonsgnie oZnaczania. 5,00 g azotanu magnezowego umie:-

¢ié w parowniczce porcelanowej, zwilzyé 2 cm3 kwasu solnego i odpa-

2+
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rowaé na tazni wodnej do sucha. Czynnosé te powtdédrzyé dwukrotnie,
nastepnie pozostalosé rozpuscié w 20 cm5 wody, jez2eli =zachodzi po-
trzeba przesgcsyé, do przesgczu dodaé 2 cm5 roztworu kwasu siarko-
WEgo.

Badany azotan magnezowy odpowiada wymaganiom, jezelil powstale po
15 min w badanym roztworze zmetnienie nie bedzie intensywniejsze niz
gmetnienie rosztworu poréwnawczego, praygotowanego réwnoczesnie, a
zawierajgcego w tej samej objetosci te same odceymnniki orasz:

dla odozynnika cz.d.a. -~ 0,1 mg Ba-*,

dla odcgynnika cg. -~ 0,5 nmg Baz+.

5.3.11. Oznaczanie 2zawartosci wapnia (Ca2+)

5.3.11.1. Odczynniki i roztwory przygotowane wg PN=68/C-04953
Pelels

5.3.11.2. Wykonanie oznacgania. 2,500 g badanego azotanu magne-
zowego rogzpuscié w 50 cm” wody, nastepnie przeniesé do kolby pomia-
rowej pojemnosci 250.cm5 i uzupeinié do kreski, dalej wykonaé ozna-
czanie wg PN-68/C-04953 p.2.6.

5.3.12, Oznaczanie zawartosci arsenu (4s)
5.3%.12.1 Odcgynniki i roztwory - wg PN-75/C-04511 p.2.3.

5.3.12.2. Apasratura, przyrzgdy i materialy - wg PN=75/C=04511
Ps2e2e

5.32.12.%2, Prgzygotowanie skali wzorcoéw i krzywej wzorcowej =~ wg

©.3.12.4, Wykongnie oznacgania arsenu (As) 10,00 g badanego azo-

tanu magnezowego gzwilzyé dwukrotnie z 5 cm’ kwasu solnego (1,18) 1
odparowaé¢ do sucha. Pozostalosé rospuscié w 50 cm5 wody destylowa-
nej w glewce pojemnosci 100 cmj. Roztwér przeniesé do aparatu do
oznaczania arsenu i dalej postepowaé jak przy sporzgdzaniu krzywej
wgorcowej. Zawartosé arsenu w miligramach w prébce badanej odezytaé
z krzywe]j wzorcowej. Oddzielnie nalezy wykonaé¢ proébe kontrolng 2
wszystkimi odcegynnikami uizywanymi do przygotowania prébki badane]
do ozpaczania arsenu.

Otrzymang zawartosé arsenu w proébie kontrolﬁej nalezy odjgé od ze-
wartosci arsenu w badanej proébce.

Zawartosé arsenu (X@) w prébce badanej w procentach obliczyé wg
wgoru

x =900
3 m,
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w ktérym:
Q, - zawartosé arsenu odczytana z krszywej wzorcowej, mg,
m, - odwazka badanego produktu, g.
Dopusegcza sie oznaczanie arsenu metodg Gutzeita wg PN-68/C-04511. .

5.3.13. Oznacranie gawarto$ci metali alkalicenych (w postaci siar-
czandw

5¢%.13.1. Odcgynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy cs.d.a. (1,11).

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

5,3.1%.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego azotanu magnezo-
wego umies$cié w parownicezce porcelanowej, zwilizyé 2 cm3 kwasu ago-
towego i odparowaé¢ do sucha.

Pozostaiosé przeprazyé w temperaturze okolo 1000°C do catkowitego
przejscia w tlenek magnezowy, po oziebieniu spiukaé 40 cm”’ gwiezo
przegotowanej wody do kolby stozkowe] (2 doszlifowanym korkiem) po-
Jemnosci 50 cm’ i wytrzagsaé przez 15 min,

Po odstaniu przesgosyé 25 cm3 roztworu do wyprazonej parowniczki,
odparowaé do sucha, pozostatosé zwilzyé 0,5 cm5 kwasu siarkowego,
odparowaé poczatkowo na tazni piaskowej, nastepnie wyprazyé ostroz-
nie w piecu rozgrzanym do czerwonego 2aru do stalej masy.

Badany azotan magnezowy odpowiada wymaganiom normy, Jjezeli masa
wyprazonej pozostatosci nie przekracza:

dla odcgynnika cz.d.a. - 4 mg,

dla odczynnika cz. - 8 mg.

KONTIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujgca norme¢ - Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe

"Polskie Odczynniki Chemiczne", Gliwice,

2, Istotne zmiany w stosunku do ZN-70/MPCh/F-2029

a) zaostrzono wymagania dotyczace odczynnika cz.d.a. i ¢z, w stosunku do

chlorkédw,
b) wprowadzono oznaczanie pH S5=-procentowego roztworu zamiast odczynu,
c) zmieniono metody oznaczania i zawartoéci metali ciezkich, zelaza, arsenu,

Dotychczas obowigzujaca ZN=70/MPCh/F-2029 zostaje wuniewazniona z dniem
1 lipea 1976 r.
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3, Normy zwigzane

PN~68/C=-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartoéci fosforandw w
bezbarwnych roztworach metodg kolorymetryczng

PN~75/C=-04511 Analiza Chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci arsenu

PN-54/C=04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie substancji nierozpusz-
czalnych v wodzie w produktach chemicznych

PN~68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci chlorkéw wbez=
barwnych roztworach metodg turbidymetryczng

PN~68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci siarczandw w
bezbarwnych roztworach metods turbidymetryczng

PN~75/C=-04521/02 Analiza chemiczna, Oznaczanie malych zawartoéci zelaza me-

todg kolorymetryczng z zastosowaniem 2,2’= dwupirydyl

PN~68/C=-04525 Analiza chemiczna., Oznaczanie malych zavwartos$ci amonu w bezbar-
wnych roztworach metodg kolorymetryczng

PN~68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczme metody oznaczania zawar=
tosci substancji podstavowe]

PN~68/C=04953 Analiza chemiczna. Promieniowo-fotometryczna metoda oznaczanla

malych zawartosci sodu, potasu, wapnia i strontu _
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikow pomocniczych oraz

roztworéw do kolorymetrii i nefelometrii
PN~70/C-80001 Odczynniki, Pakowanie, przechowywanie i tranmsport

PN~70/C-80047 Odczynniki, Wytyczne pobierania prébek i przyzotowania sred-
niej prébki laboratoryjnej

4, Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 3972-73 MarHWUA a30THOKUCIEY - norma jest wdrozeniem zalecenia.




