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Obok powszechnie stosowanej kolorymetrycznej metody oznaczania
zawartosci magnezu w materiale roslinnym za pomocg Zélcieni tytano-
wej, ostatnio coraz wiecej uwagi w laboratoriach chemiczno-rolniczych
przy oznaczaniu tego pierwiastka poswieca sie metodzie atomowej spek-
trofotometrii absorpcyjnej (ASA).

Metoda ta, opracowana w 1955 r. [3], dzieki duzej wykrywalnosci,
niskim kosztom oznaczen i prostocie wykonania, znajduje coraz szersze
zastosowanie w oznaczeniach ilo§ciowych magnezu i szeregu innych pier-
wiastkow.

Celem niniejszej pracy bylo poréwnanie na wybranym materiale ros-
linnym metody kolorymetrycznej oznaczania Mg z metodg ASA.

BADANIA WLASNE

Badania przeprowadzono na 28 prébkach roslinnych pochodzacych
z do$wiadczen wazonowych. Zielong mase gorczycy w ilosci 0,5 g p.s.m.
mineralizowano na mokro przy uzyciu 5 ml stezonego kwasu siarkowego
i 10 ml perhydrolu, przenoszono nastepnie roztwor ilosciowo do kolb mia-
rowych o pojemnos§ci 100 ml, dopelniano wodg destylowang i mieszano.

METODA KOLORYMETRYCZNA

Badania przeprowadzono na spektrokolorymetrze ,,Spekol” przy uzy-
ciu dwéch przystawek: EK — z kuwetami o grubosci warstwy 1 em i EK-5
z zastosowaniem wzmachniacza Zv przy czulosci 1000 — z kuwetami o gru-
bosci warstwy 5 cm. Pomiary ekstynkcji wykonywano przy dlugosci fali
550 mu. |

W obu wypadkach krzywe standardowe wykreslano w zakresie stezen
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od 0 do 5 ppm Mg z roztworu przygotowanego z taSmy magnezowej. Prze-
bieg krzywych standardowych przedstawiono na rysunku 1.

Rozrzut punktéw na krzywej przy zastosowaniu przystawki EK mies-
cil si¢ w granicach od 0,00 do 0,35 E, charakteryzujac sie malymi przy-
rostami wartoSci ekstynkcji w miare wazrostu stezenia magnezu. Dzieki
zastosowaniu przystawki EK-5 i zwiekszeniu czulo$ci oznaczen uzyskano
zmiang przebiegu krzywej wzorcowej i zwiekszenie przyrostu wartosci
ekstynkcji dlf tych samych stezen Mg od 0,00 do 2,00 E.

Do oznaczen Mg w materiiale roslinnym odmierzano do kolb miaro-
wych na 50 ml —5 ml roztworu po spaleniu, zadawano roztworami zo6l-

k-5

EK

/ 4 J v/ | Rys. 1. Krzywe standardowe dla spektrofo-
phm Mg tometru Spekol (przystawki EK i EK-5)

Tabela 1
Zawartos¢ magnezu w materiale ros§linnym oznaczona metodg kolory-
metryczng i metodg atomowej spektrofotometrii absorpeyjnej w % a.s.m.

Lp. EK-5 EK ASA Lp. EK-5 EK ASA
1 0,29 0,31 0,28 16 0,36 0,36 0,35
2 0,29 0,30 0,28 17 0,37 0,36 0,38
3 0,31 0,31 0,29 18 0,37 0,35 0,38
4 0,31 0,30 0,29 19 0,37 0,34 - 0,36
5 0,31 0,31 0,30 20 0,38 0,36 0,38
6 0,32 0,31 0,29 21 0,39 0,38 0,40
7 0,34 0,31 0,33 22 0,39 0,38 0,40
8 0,34 0,34 0,35 23 0,39 0,37 0,41
9 0,35 0,34 0,35 24 0,40 0,36 0,38

10 0,35 0,34 0,35 25 0,40 0,39 0,42
11 0,35 0,33 0,36 26 0,42 0,41 0,43
12 0,36 0,34 0,35 27 0,42 0,40 0,41
13 0,36 0,33 0,34 28 0,43 0,41 0,43
14 0,36 0,36 035  _ _ 0,56 - 5.5

15 0,36 0,36 0,37
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cieni tytanowej i lugu sodowego, stosujac alkohol poliwinylowy jako ko-
loid ochronny [2]. Po uplywie 30 min od momentu dopelnienia woda
kolb i wymieszania, roztwory kolorymetrowano dwukrotnie przy zastoso-
waniu poprzednio wymienionych przystawek. Zawarto§¢ magnezu w ba-
danym materiale ro§linnym przedstawiono w tabeli 1.

-

METODA ATOMOWEJ SPEKTROFOTOMETRII ABSORPCYJNEJ

Badania przeprowadzono na aparacie ,,Atomspek” firmy Hilger-Watts
przy dlugosci fali 2852 A, o natezeniu pradu lampowego 4,5 mA i szczeli-
nie 0,03 mm. Jako zrédla wzbudzenia uzywano plomienia acetylenowo-
powietrznego, stosujac przeplyw: powietrza = 11 1/min, acetylenu =
3 1/min. |

Krzywa wzorcowa wykresSlona dla stezen od 0 do 2 ppm magnezu
w roztworze posiadala przebieg prostolinijny w zakresie od 0,00 do 1,00 E

(rys. 2).
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Rys. 2. Krzywa standardowa dla ASA ppm Mg

Na roztworach wzorcowych zawierajacych 1 ppm magnezu przeba-
dano wplyw szeregu anionéw i kationéw w ilosciach 100 i 300 ppm
na warto§¢ ekstynkcji. Stwierdzono, ze Ca—(CaCl,.5H,0), K—(KCl),
Na—(NaCl), P—(H,;PO,), N—(HNO;), S—(H,SO,) i Cl—(HCI) nie powo-
dowaly zakl6cen w toku analitycznym przy wzbudzaniu roztworéw w plo-
mieniu acetylenowo-powietrznym, co zgodne jest ze spostrzezeniami Al-
lana [1].

Przeprowadzono réwniez badania nad oznaczeniem dodanych, znanych
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ilosci magnezu. W tym celu do 5 roztworéw uzyskanych po mineralizacji
substancji ro§linnej dodawano 0,2 wzglednie 0,5 ppm Mg (tab. 2).

Po dodamniu 0,2 ppm Mg $rednie réznice oznaczen wynosily: dla me-
tody ASA +5%, przy zastosowaniu przystawki EK-5 +10%, natomiast
dla przystawki EK —10%. Analogiczne wartosci przy dodatku 0,5 ppm Mg
wynosily odfowi-ednio: ASA +2%, EK-5 pelna zgodno$é i EK —4%.

Tabela 2
Odzysk dodanych ilosci magnezu w ppm
Zawartos$é .
oda Znale o : i

w prébee D(;\?Iano nalezion Dcl):}ano Znaleziono
(%) . EK-5 EK ASA - EK-5 EK ASA
0,30 0,20 0,22 0,18 0,21 0,50 0,48 0,48 0,50
0,34 0,20 0,24 0,18 0,21 0,50 0,50 0,46 0,48
0,35 0,20 0,18 0,22 0,21 0,50 0,50 0,48 0,50
0,36 0,20 0,24 0,18 0,20 0,50 0,52 0,48 0,52
0,39 0,20 0,22 0,15 0,21 0,50 0,50 0,50 0,52
X —_ 0,22 0,18 0,21 — 0,50 0,48 0,51

Do oznaczen zawarto$ci magnezu w materiale roslinnym metodg ASA
9 ml roztworu po zmineralizowaniu rozcienczano wodg destylowang do
objetosci 100 ml. Uzyskane wyniki przedstawiono w tabeli 1.

ZAWARTOSC MAGNEZU W MATERIALE ROSLINNYM

Zawarto§é magnezu w badanym materiale oznaczona metoda kolory-
metryczng na spektrokolorymetrze ,,Spekol” z przystawka EK-5 wahala
sie w granicach od 0,29% do 0,43% Mg i $rednio dla 28 prébek wynosita
0,36% Mg (tab. 1).

IloSci magnezu oznaczone za pomocg przystawki EK w przewazajacej
wiekszo$ci przypadkéw byly nizsze, a w mnielicznych tylko identyczne,
badz wyzsze od uzyskanych przy uzyciu przystawki EK-5. Réznice te
wyrazone w warto§ciach bezwzglednych wahaly sie w granicach od
+0,02% do —0,04% Mg. Jezeli przyjaé za 100 $rednig zawarto§¢ magnezu
oznaczong za pomocy przystawki EK-5, to przy uzyciu przystawki EK
srednio uzyskano warto§¢ 97 przy wahaniach w granicach od 90 do 107.

Wartosci uzyskane metodag ASA w polowie wypadkéw byly nizsze,
a w pozostalej cze$ci identyczne, badZ wyzsze od uzyskanych metoda
kolorymetryczng na EK-5. W wartosciach bezwzglednych roznice te wa-
haly sie od +0,01% do —0,02% Mg. Metoda ASA wykazala dobrg zgod-
no$¢ z metoda kolorymetryczng (EK-5) wyrazajaca sie $rednig wartoscia
wzgledng 99 przy wahaniach od 91 do 105.
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PODSUMOWANIE

Przeprowadzone badania nad poréwnaniem dwu metod oznaczania
ilociowego magnezu w materiale roslinnym: kolorymetrycznej z zélcienig
tytanows (dwa sposoby pomiaru intensywnosci zabarwienia roztworu)
i atomowej spektrofotometrii absorpcyjnej sugeruja, ze:

1. a) Stosowanie przy pomiarach na spektrokolorymetrze ,,Spekol”
przystawki EK z kuwetami o grubos$ci warstwy 1 cm nie jest wiskazane
z uwagi na male przyrosty wartoéci ekstynkeji w miare wzrostu stezenia
magnezu, co w konsekwencji w warunkach przeprowadzonych badan po-
wodowalo wieksze wahania w uzyskanych wynikach w poréwnaniu do
pozostalych metod.

b) Zastosowanie do pomiaréw przystawki EK-5 ze wzmacniaczem po-
zwolilo na uzyskanie korzystniejszego przebiegu krzywej wzorcowej, a co
sie z tym wigze, bardziej precyzyjnych odczytéw ekstynkcji badanych
roztworow.

2. Metoda atomowej spektrofotometrii absorpcyjnej w przeprowadzo-
nych badaniach wykazala duza zgodno$¢ wynikéw analitycznych z metoda
kolorymetryczna (EK-5). Biorac pod uwage jej mniejsza pracochlonnosé,
nalezaloby ja preferowaé do oznaczen masowych.
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SIUTHMYII POIIBIK, CTE®PAHMS POINEBIK, 3BUMTHEB TYPBIHA, MAPUA 3EHTEIKA

. CPABHEHME KOJOPUMETPUYECKOTO METOLA
C METOJIOM ATOMHOV ABCOPBLIMOHHOM CIIEKTPO®OTOMETPUN
JJIS OIIPEZEJEHUS MATHUS B PACTUTEJBHOM MATEPUAJIE

Peszwome

Ha BbIGpaHHOM PacTUTENBHOM MaTepyaje IIPOBOAUIUCE CPaBHUTENbHbIE OIbITHI
10 OmIpefieJIEHMIO COMEPIKAaHMA MaTrHUMd KOJOPMMETPMYECKMM METOJOM C TUTAHOBBIM
XKeNTHIM IOpY IPUMEHEHMM CIEeKTPOROJIopuMerpa ,,Crekoyb”’ ¢ NpUCTaBKaMu EK
u EK-5 ¢ MeTOZOM aTOMHOV abGCOpOLMOHHOM CIeKTpohoTOMEeTPMY TPY IIPVMMEHEeHVN
doromeTpa ,,ATOMCIEK”.

YVeraHoBJIeHO TecHOe CXOACTBO pPe3yJbTAaTOB ONBITOB IOJYYEHHBIX C IIOMOILIBLIO
aTOMHOJ1 abGCOPOIMOHHOM CHEKTPOMOTOKOJOPMMETPUM C IOJYYEHHbIMM C INOMOIUBLIO
KOJIODYMETPMUYEeCKOTO MeTOAa IIpM TNpuMeHeHuMy npucraBku EK-5. ABTOpPeI mpexn-
[IOYMTAIOT B MACCOBBIX M3MEpPEHMAX METOZ aTOMHOM 0OCOpPOIMOHHOM CIIEKTPOgOTO-
MeTPMM KaK MeHee TPYXOeMKUI. -



100 E. ROSZYK I IN.

ELIGIUSZ ROSZYK, STEFANIA ROSZYK, ZBIGNIEW TURYNA, MARIA ZIETECKA

COMPARISON OF THE COLORIMETRIC METHOD
WITH THE ATOMIC ABSORPTION SPECTROMETRY METHOD
FOR DETERMINING MAGNESIUM IN PLANT MATERIAL

@

Summary

On a selected plant material comparative tests aiming at the magnesium content
determination were carried out. The results of measurements made by the colori-
metric method at application of the ,,Spekol” spectrocolorimeter provided in the
attachments EK and EK-5, were compared with those made by the atomic absorp-
tion spectrometry method (ASA) at use of the ,,Atomspek” photometer.

- A close conformability of the test results obtained by the atomic absorption
spectrometry method with those obtained by the colorimetric method at use of the
attachment EK-5 has been found. The authors prefer in massy measurements the
ASA method as less labour-consuming one.



