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Metode stosuje sie¢ do oznaczania tlenku magnezu, jak réwniez magnezu metalicznego oraz in-
nych zwigzkéw magnezu w przeliczeniu na tlenek magnezu (MgO) w powietrzu na stanowiskach
pracy.

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez filtr membranowy, mineralizacji
probki na goraco z zastosowaniem stezonego kwasu azotowego i sporzadzeniu roztworu do ana-
lizy w rozcieficzonym kwasie azotowym. Tlenek magnezu oznacza si¢ w tym roztworze metoda
plomieniowq absorpcyjnej spektrometrii atomowej jako magnez.

Oznaczalnoé¢ metody wynosi 0,46 mg/m?3 (dla objetosci powietrza 360 1 i krotnosci rozciericzenia 40).

UWAGI WSTEPNE

Tlenek magnezu (MgO, magnezja palona) jest niepalng, biata, krystaliczng substancjg statg
otrzymywang przez spalanie magnezu lub prazenie magnezytu (weglan magnezu) albo dolomitu.
Tlenek magnezu jest stosowany do wyrobu: cementoéw, odlewow, naczyn ognioodpornych i tygli,
a w medycynie jest stosowany jako lek na nadkwasotg i zatrucia, natomiast w fotografii stuzy do
zobojetniania emulsji fotograficznej. Proszek btyskowy, w ktorego sktad wchodzi, potocznie jest
nazywany magnezja.

Tlenek magnezu wykazuje stabe dziatanie draznigce. Dymy substancji powstajgce w procesie
termicznym po paru godzinach narazenia moga wywotac¢: zaczerwienienie spojowek, katar, kaszel,
goraczke, zlewne poty, dreszcze i dusznos¢. Objawy te ustepuja samoistnie w ciggu 1-2 dni. Ska-
zenie oczu pylem moze wywota¢ tzawienie oczu i zaczerwienienie spojowek. Powtarzajace si¢
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narazenie na pyly 0 st¢zeniach znacznie przekraczajacych wartosci dopuszczalne moze wywotaé
przewlekte zapalenie spojowek i katar nosa.

Obowigzujaca w Polsce wartos¢ NDS dymoéw tlenku magnezu wynosi 5 mg/m®, a pytow
substancji — 10 mg/m®.

Przedstawiona metoda oznaczania tlenku magnezu stanowi nowelizacj¢ metody podanej w
normie PN-89/Z-04206/02.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres metody

Metode podang w niniejszej procedurze stosuje si¢ do oznaczania tlenku magnezu (MgO), jak row-
niez magnezu metalicznego i innych zwigzkow magnezu w przeliczeniu na tlenek magnezu, w
powietrzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem absorpcyjnej spektrometrii atomowej, podczas
przeprowadzania kontroli warunkow sanitarnohigienicznych.

Najmniejsze stezenie tlenku magnezu, jakie mozna oznaczy¢é w warunkach pobierania probek
powietrza i wykonania oznaczania opisanych w niniejszej procedurze, wynosi 0,46 mg/m? (dla
obje¢tosci powietrza 720 | i krotno$ci rozcienczenia 40).

2. Normy powolane

PN-C-84905:1998 ,,Gazy techniczne — Acetylen rozpuszczony”.
PN-Z-04008-07 ,,Ochrona czysto$ci powietrza. Pobieranie probek. Zasady pobierania probek po-
wietrza w Srodowisku pracy i interpretacji wynikow”.

3. Zasada metody

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez filtr membranowy, mineralizacji
probki na goraco z zastosowaniem stezonego kwasu azotowego i sporzadzeniu roztworu do analizy
w rozcienczonym kwasie azotowym. Tlenek magnezu oznacza si¢ w tym roztworze jako magnez
metoda ptomieniowa absorpcyjnej spektrometrii atomowe;j.

4. Wytyczne ogodlne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Podczas analizy, o ile nie zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ odczynniki o stopniu czystosci co
najmniej cz.d.a.

Do przygotowywania wszystkich roztworow nalezy stosowa¢ wode podwdjnie destylowang
lub dejonizowana, zwang w dalszej tresci woda.

4.2. Naczynia laboratoryjne
W analizie nalezy uzywa¢ wylacznie naczyn laboratoryjnych ze szkta borowo-krzemowego lub
polietylenu. Naczynia nalezy my¢ kolejno roztworem detergentu, ciepta woda, roztworem kwasu
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azotowego(V) o c¢(HNO;) = 1 mol/l, woda destylowana, a nastepnie kilkakrotnie ptuka¢ woda
dwukrotnie destylowana.

4.3. Przechowywanie roztworow
Roztwory wzorcowe nalezy przechowywaé¢ w naczyniach z polietylenu.

4.4. Postegpowanie z substancjami chemicznymi
Wszystkie czynnosSci ze stezonymi kwasami nalezy wykonywa¢ W odziezy ochronnej i pod spra-
wie dzialajacym wyciggiem laboratoryjnym.

Pozostate po analizie roztwory odczynnikow i wzorcow nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych
do tego celu pojemnikach i przekazywac do unieszkodliwiania uprawnionym instytucjom.

5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. Acetylen rozpuszczony
Acetylen Kklasy czystosci A zgodnie z wymaganiami zawartymi w normie PN-C-84905:1998.

5.2. Kwas azotowy
Stosowa¢ kwas azotowy st¢zony 65-procentowy (m/m) o d = 1,42 g/ml.

5.3. Kwas azotowy, roztwor I
Stosowa¢ kwas azotowy, roztwor o stezeniu ¢c(HNOz) = 1 mol/I.

5.4. Kwas azotowy, roztwor 11
Stosowa¢ kwas azotowy, roztwor o st¢zeniu c(HNO3) = 0,1 mol/I.

5.5. Roztwor chlorku lantanu
Stosowac roztwor chlorku lantanu przygotowany w nastepujacy sposob: 10,7 g LaCls - 7H,0 rozpusci¢
w 90 ml wody. Roztwor zawiera lantan 0 stezeniu okoto 4%. Roztwor jest trwaly 6 miesigcy.

5.6. Roztwor wzorcowy podstawowy magnezu
Stosowac¢ dostepny w handlu roztwér wzorcowy magnezu do absorpcji atomowej o stezeniu
1 mg/ml.

5.7. Roztwor wzorcowy posredni magnezu
Do kolby pomiarowej o pojemno$ci 100 ml odmierzy¢ 1 ml roztworu wzorcowego podstawowego
wedtug punktu 5.6., uzupehi¢ do kreski roztworem kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. i do-
ktadnie wymiesza¢. Stezenie magnezu w tak przygotowanym roztworze wynosi 10 pg/ml.

Trwatos¢ roztworu wynosi 30 dni.

5.8. Roztwory wzorcowe robocze magnezu
Stosowaé roztwory magnezu o stezeniach: 0,1; 0,2; 0,5; 1 i 1,5 pg/ml. Do pigciu kolb pomiaro-
wych o pojemnosci 50 ml odmierzy¢ w mililitrach nast¢pujace objgtosci roztworu wzorcowego
posredniego wedtug punktu 5.6. : 0,5; 1; 5; 10 i 15 ml. Doda¢ po 5 ml roztworu chlorku lantanu
wedtug punktu 5.5., uzupeti¢ do kreski roztworem kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. i wy-
miesza¢. Roztwory wzorcowe robocze nalezy przygotowywac¢ w dniu wykonywania analizy.

5.9. Filtry membranowe
Stosowa¢ filtry membranowe z estrow celulozy o $rednicy porow 0,85 um.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Pompa ssaca
Stosowac pompe ssaca umozliwiajaca pobieranie powietrza ze statym strumieniem objgtosci okre-
slonym wedtug punktu 7.
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6.2. Spektrofotometr
Stosowac spektrofotometr do absorpcji atomowej przystosowany do pracy z ptomieniem powietrze-
-acetylen i wyposazony w lampe z katodg wngkowsa do oznaczania magnezu.

W celu zapewnienia wymaganej czulo$ci i precyzji oznaczania magnezu nalezy przyja¢ na-
stepUjace warunki pracy aparatu:

— dhugosc¢ fali 285,2 nm

— plomien powietrze-acetylen redukujacy.

Pozostate parametry pracy spektrofotometru: nat¢zenie pradu lampy, szeroko$¢ szczeliny i
obszar pomiarowy (wysoko$¢ nad palnikiem), nalezy dobra¢ w zaleznosci od indywidualnych
mozliwosci aparatu.

7. Pobieranie probek powietrza

Podczas pobierania probek powietrza nalezy stosowa¢ zasady podane w normie PN-Z-04008-07.
W miejscu pobierania probki przez filtr, wedtug punktu 5.9. umieszczony w oprawce, nalezy
przepusci¢ do 720 1 powietrza ze strumieniem objetosci do 2 I/min (dozymetria indywidualna) lub
do 20 I/min (pomiar stacjonarny).
Filtry z pobranymi probkami mozna przechowywa¢ w chlodziarce przez 2 tygodnie.

8. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Wykonaé¢ trzykrotny pomiar absorbancji roztworéw wzorcowych roboczych magnezu wedtug
punktu 5.8., przyjmujac ustalone wedtug punktu 6.2. warunki pracy spektrofotometru. Do zerowa-
nia spektrofotometru uzywac roztworu kwasu azotowego wedtug punktu 5.4.

Krzywa wzorcowa sporzadzi¢, odktadajac na osi rzednych wartosci stezenia magnezu w po-
szczegblnych roztworach wzorcowych roboczych, a na osi odcietych — odpowiadajace im wartosci
absorbancji. Krzywa wzorcowa nalezy sporzadza¢ bezposrednio przed wykonaniem 0znaczania.

Dopuszcza si¢, zgodnie z instrukcjg do aparatu, korzystanie z automatycznego wzorcowania
lub komputerowego zbierania danych analitycznych.

9. Wykonanie oznaczania

Filtr, na ktory pobrano probke powietrza, nalezy umiesci¢ w zlewce 0 pojemnosci 50 ml, dodaé
3 ml kwasu azotowego wedtug punktu 5.2. i ogrzewaé na ptycie grzejnej w temperaturze okoto
140 °C do rozpuszczenia filtra i dalej ogrzewaé¢ do odparowania kwasu prawie do sucha. Doda¢ do
zlewki 2 ml kwasu azotowego wedtug punktu 5.2. i ogrzewaé do odparowania kwasu. Nastepnie
doda¢ do zlewki 4 ml kwasu azotowego wedtug punktu 5.3. i pozostawi¢ na okoto 30 min. Zawar-
tos¢ zlewki przenies¢ ilosciowo 2 + 3 porcjami kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. do kolby o
pojemnosci 50 ml i uzupeti¢ do kreski kwasem azotowym wedtug punktu 5.4. Aby uzyskac roz-
twor do badania, nalezy odmierzy¢ 1,25 ml tego roztworu do kolby pomiarowej o pojemnosci
50 ml, nastepnie doda¢ 5 ml roztworu chlorku lantanu wedtug punktu 5.5., uzupetni¢ do kreski
roztworem kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. i wymieszaé. Krotno$¢ rozcienczenia wynosi w
takim przypadku 40.
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Jednoczesnie z mineralizacjg filtra, na ktéry pobrano probke powietrza, przeprowadzi¢ w
identyczny sposob mineralizacj¢ czystego, nieuzywanego filtra i przygotowaé roztwor do slepej
proby, jak podano wczesnie;j.

Uwaga:

Jezeli zachodzi potrzeba oznaczania tlenku magnezu obecnego w badanym powietrzu 0 wigkszych
stezeniach nalezy zwigkszy¢ krotno$¢ rozcienczania.

Wykona¢ pomiar absorbancji roztworu do badania i roztworu kontrolnego, zachowujac takie
same warunki pomiarowe jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej. Do zerowania spektrofoto-
metru uzywac roztworu kwasu azotowego wedtug punktu 5.4. Stezenie magnezu w roztworze do
badania i roztworze do $lepej proby odczytaé¢ z krzywej wzorcowej wedtug punktu 8.

Dopuszcza si¢, zgodnie z instrukcja do aparatu, korzystanie z automatycznego wzorcowania
spektrofotometru. Bezposrednio przed przeprowadzeniem oznaczania magnezu w roztworze do
badania i roztworze do $lepej proby dokona¢ wzorcowania spektrofotometru, uzywajac pigciu
roztwor6w wzorcowych o stgzeniach pierwiastka wedtug punktu 5.8., stosujac trzykrotny pomiar
absorbancji. Do zerowania spektrofotometru uzywac roztworu kwasu azotowego wedtug punktu
5.4. Stezenie magnezu w roztworze badanej probki i roztworze do $lepej proby jest podawane
automatycznie.

10. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie tlenku magnezu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr szescienny na
podstawie wzoru:

x = C=C)ViK ) eeg
w ktérym:
c — stezenie magnezu w roztworze do badania, w mikrogramach na mililitr,
Co  — stezenie magnezu w roztworze do $lepej proby, w mikrogramach na mililitr,
Vi - objetos¢ roztworu do badania, w mililitrach (V,= 50 ml),
V - objeto$¢ powietrza przepuszczonego przez filtr, w litrach,

1,658 — wspotczynnik przeliczeniowy z magnezu na tlenek magnezu,
40 - krotno$¢ rozcienczenia roztworu po mineralizacji.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania przeprowadzono, stosujac spektrofotometr AA firmy Thermo Electron Corporation SO-
LAAR M przystosowany do pracy z ptomieniem powietrze-acetylen i wyposazony w lampe z
katoda wnekowa do oznaczania magnezu.

Na podstawie wynikoéw przeprowadzonych badan uzyskano nastepujgce dane walidacyjne:

— granica oznaczanie iloSciowego 0,06 pg/ml
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— wspotczynnik korelacji 1,0000

— precyzja catkowita metody 6,6%
— niepewnos¢ catkowita metody 16,5%.
EWA GAWEDA

Magnesium oxide - determination method

Abstract

This method is based on stopping magnesium oxide on a membrane filter, mineralizing the sam-
ple with concentrated nitric acid and preparing the solution for analysis. Magnesium oxide in the
solution is determined with flame atomic absorption spectrophotometry, as magnesium.

The determination limit of this method is 0.46 mg/m>3.
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