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Metody badań pochodnych 6051-10 
PESTYCYDY zwiqzków fenoksyocłowych Arkusz 04 

Oznaczanie zawartości chlorków w solach 
sodowych lub potasowych kwasów 

chlorofenoksyocłowych Grupo kolai agawo X 19 

l . Zasada oznaczania i zakres stosowania meto
~ ' Zasada oznac zania polega na ekstrakcji nitro 
benzenem wydzielonych przez zakwaszenie kwas ów 
chlorofenoksyoctowych i oznaczaniu chlorków w war

stwie wodnej metodą Volharda . 
Metodę stosuje się do analizy sol i sodowej kwa

su 2,4-D (Piel ik) , sol i sodowej kwasu MCPA oraz 

JO- procentowego r oztworu soli sodowej kwasu MCPA 
(Chwastox ) • 

2. Odczynn iki i roztwory 
a) Kwas siarkowy cz . d .a., roztwór 7 , 5n . 
b) Azotan srebra cz . d . a ., roztwór O,l n. 

c) Rodanek amonowy cz . d. a ., roztwór 0 ,1 n . 
d) Siarczan żela zowo-amonowy cz . d . a ., roztwór 

przygotowany w następujący sposób : 20 g siarczanu 
żelazowo-amonowego rozpuści ć w 100 c la J wody z do 

datkiem 5 cmJ kwas u azotowego (1, 4) . 
e) Nitrobenzen cz . d .a. 

J . Wykonan i e oznaczania . Badaną próbkę o masie 

1 , 5 g , odważoną z dokładno ści ą do 0 , 0002 g , umieś

cić w kolbie pojemno ści 250 cm3 z korkiem szlifo
wanym , dodać 40 cm J wody, 2 cmJ roztworu kwasu 
siarkowego i wymiesza ć . Doda ~ l O cm J nitrobenzenu 
i wytrząsać zawartoś ć ko lby do całkowitego rozpu
szczenia wyt rąconych kwasów . Dodać z biurety 

50 cm J roztworu azotanu srebra , 5 cm 3 roztworu 
siarczanu żelazowo-amonowego i miareczkować roz 
tworem rodanku amonowego do czerwonopomarańczowe

go zabarwienia. Wykonać ślep" probę, u:l<ywaj"c ta
kich samych ilości odczynnik6w jak 00 badanej pr6b~ 

4 . Obliczanie wyników . Zawartość chl orków (X~) 

w prze l iczeniu na chlore k sodowy ob l iczyć w pro
centach wg wzoru 

w którym : 

(v- ~ ) · , 0 , 005846 • 100 
X, = 

III 

V - objętość O,l n roztworu rodanku amo
nowego , zużytego do mi areczkowania 
ś lepej próby , CI~ J , 

~ - objętość O,l n roztworu rodanku a mo 
nowego , zużytego do uiareczkowania 
badanej próbki , cm J , 

'" - odważka próbk i , g , 

0 , 005846 - i l o ść chlorku sodowego odpowiadająca 

l cm 3 O,l n roztworu rodanku amonowe
go , g . 

5. Wynik . Za wynik przyjąć średni ą aryt r.letycz
ną wy ników co najmniej dwóch oznaczań różniących 

się między sobą ni e więcej n i ż o 0 , 2 : ~ . 
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