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1. METODA MIARECZKOWA
t

‘1.1. Zasada oznaczania. Lugowanie jonéw chlorko-
wych 5% roztworem kwasu azotowego, wytracenie azo-
tanem srebra i odmiareczkowanie nadmiaru azotanu
srebra roztworem rodanku potasowego wobec atunu
zelazowo-amonowego jako wskaznika.

1.2. Odczynniki i roztwory

a) Woda podwdjnie destylowana, wolna od chloru.

b) Kwas azotowy (1,4), roztwor 5%V/V wolny od
chloru.

c) Siarczan zelazowo-amonowy, roztwor 30%m/V.

d) Azotan srebrowy roztwér o ¢ = 0,1 mol/dm?*:
16,9888 g azotanu srebrowego rozpusci¢ w wodzie, do-
petni¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm?® do
kreski woda i wymieszaé¢. 1 cm? roztworu odpowiada
0,002546 g Cl.

e) Rodanek potasowy, roztwor o ¢ = 0,1 mol/dm?:
9,7184 rodanku potasowego rozpusci¢ w wodzie w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 1000 c¢cm?, dopetnié¢ do
kreski woda 1 wymieszac.

1.3. Wykonanie oznaczania. W zaleznosci od przewi-
dywanej zawartosci chloru do kolby stozkowej pojem-
nosci 750 cm?, odwazyé¢ 2 <+ 20,0 g probki, dodaé
300 cm?® roztworu kwasu azotowego, przykry¢ kolbg
szkietkiem zegarkowym i pozostawi¢ na 3 <+ 4 h, mie-
szajac roztwor co pewien czas. Nastepnie odsgczy¢ nie-
rozpuszczalng pozostalos¢ przez saczek Sredniej ggstosci
nie zawierajacy chloru i przemy¢ osad zimna woda do
zaniku reakcji kwasnej. Do przesaczu dodaé tyle roz-
tworu azotanu srebra, aby jego nadmiar w stosunku
do zawartosci jonéw chlorkowych wynosit 4 +— 5 cm?,
nastepnie doda¢ 1 c¢cm® roztworu siarczanu zelazowo-
-amonowego 1 starannie wymiesza¢ do koagulacji osa-
du.

Nadmiar azotanu srebra odmiareczkowac roztworem
rodanku potasowego do wystapienia czerwonobrunat-
nego zabarwienia nie znikajacego przez kilka minut.
Réwnolegle z probka badang przeprowadzic $lepg pro-
be.

1.4. Obliczanie wynikow. Zawartos$¢ chloru (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

(V2- Vi) - 0,003546

X = (1)
m
w ktoérym:

Vi — objetos¢ roztworu azotanu srebra zuzy-
tego do stragcania jonoéw chlorkowych,
cm?,

V, — objetos¢ roztworu rodanku potasowego

zuzytego do odmiareczkowania nadmia-
ru azotanu srebra, cm?,
- m — odwazka probki, g,
0,003546 — masa chloru odpowiadajaca 1 cm’ roz-
tworu azotanu srebra, g.
1.5. Dopuszczalne roznice mi¢dzy wynikami rOwno-
legtych oznaczan — przy zawarto$ci chloru:
od 0,05 do 0,10% — 0,005%,
powyzej 0,10 do 0,50% — 0,01%,
powyzej 0,50 do 1,00% — 0,02%.

2. METODA POLAROGRAFICZNA

2.1. Zasada oznaczania. Lugowanie jondéw chlorko-
wych roztworem kwasu azotowego, oddzielenie nieroz-
puszczalnej pozostatos$ci 1 polarograficzne oznaczanie
chloru z roztworu o pH 1 = 5 w obecnosci zelatyny.

Metoda moze by¢ stosowana tylko do oznaczania
chloru w rudach siarczkowych, galmanowych, odpa-
dach flotacyjnych i1 innych materiatach powstajacych
w przerObce mechanicznej rud. Nie nalezy jej stosowac
przy analizie odpadow i spiekOw powstajacych w ognio-
wej przerObce rud.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Woda podwdjnie destylowana, wolna od chloru,

b) Kwas azotowy, roztwor 5%m/V wolny od chloru.

c) Zelatyna, roztwor 0,5%m/V, wolny od chloru.

d) Roztwor wzorcowy chloru: 4,2058 g chlorku po-
tasowego wysuszonego w temperaturze 105°C rozpus-
cic w wodzie i1 dopetni¢ w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 1000 cm?® do kreski. 1 cm? roztworu zawiera
0,002 g Cl.

2.3. Aparatura. Polarograf z pelnym wyposazeniem.

2.4. Wykonanie oznaczania. Odwazk¢ probki wg ta-
blicy umiesci¢ w suchej kolbie stozkowej pojemnosci
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300 cm?, doda¢ 100 cm?® roztworu kwasu azotowego,
odmierzajac go pipetg lub biureta, a nast¢pnie dobrze
wymiesza¢. Po dodaniu roztworu kwasu azotowego
moze nastgpi¢ niewielkie pienienie si¢ roztworu, wy-
dzielanie gazéw 1 wzrost temperatury. Nalezy wtedy
energicznie, mieszajac roztwoOr ozigbi¢ kolb¢ w stru-
mieniu zimne] wody.

Po uptywie 15 =+ 20 min zakry¢ kolbg¢ korkiem 1 za-
mocowaé¢ we wstrzgsarce lub rotatorze 1 wytrzgsac
przez 1 h. W przypadku nieposiadania urzgdzenia do
wytrzasania mozna roztwor w kolbie pozostawi¢ 3 =+
4 h lub na noc, od czasu do czasu energicznie mie-
szajgc. Po wylugowaniu chlorkéw i opadnigciu osadu,
czg$¢ roztworu (50 cm?) przenies¢ do proboéwki wir6w-
kowej 1 odwirowaé osad, stosujac szybko$¢ wirowania
2000 obrotéw/min i czas wirowania 15 min. Mozna
takze odsaczy¢ roztwor przez migkki sgczek nie zawie-
rajacy chloru.

W zaleznos$ci od przewidywanej zawartosci chloru
w badanej probce, przygotowac roztwOr do pomiarow
polarograficznych wg tablicy.

W tym celu do kolby stozkowej pojemnosci 300 ¢cm?®
odmierzy¢ taka objetos¢ roztworu wzorcowego chloru,
aby dodatek odpowiadal 0,8 =+ 1,2 przewidywanej za-
warto$ci chloru w badanej prébce. Roztwdor odparo-
wac na tazni wodnej do sucha, wsypa¢ odwazke probki
wg tablicy, dodaé¢ 100 cm® roztworu kwasu azotowego
i postgpowal dalej jak z probkg badang. Wykonad
najpierw pomiar polarograficzny probki z dodatkiem
wzorca, a nast¢pnie samej probki bez wzorca.

2.5. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ chloru (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

"M g 2
X = « |
(H-h) m )
w ktOorym:

h — wysokos¢ fali badanego roztworu, mm,

m, — zawarto$é chloru w dodanym roztworze wzor-
cowym, g,

H — wysokos$¢ fali roztworu dodatkiem roztwo-

ru wzorcowego chloru, mm,
odwazka probki odpowiadajaca pobranej czg-
$ci roztworu, g.

m —

Objgtos¢ roztworu po- Koncowa objgtosé Objetos¢ roztworu
Zawarto$¢ chloru Odwazka probki brana po odwirowaniu roztworu zelatyny

% g cm? cm? ‘ cm?

od 0,001 do 0,01 20 25 25 1
powyzej 0,01 do 0,03 20 20 50 2
powyzej 0,03 do 0,06 20 20 50 2
powyzej 0,06 do 0,10 20 5 50 2
powyzej 0,10 do 0,20 10 5 50 2

Przed pomiarem polarograficznym sprawdzi¢ pH pa-
pierkiem wskaZznikowym 1 w razie potrzeby zakwasié
roztworem kwasu azotowego. W roztworze o pH 1 =5
rejestrowa¢ anodowa falg¢ chloru w zakresie potencja-
tow od plus 0,3 V do minus 0,5 V wobec anody rte-
ciowe] lub elektrody weglowe;.

Réwnolegle z probka badang nalezy przygotowad
probk¢ z dodatkiem roztworu wzorcowego chloru.

2.6. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami réwno-
leglych oznaczan — przy zawartosci chloru:

od 0,001 do 0,0050% — 0,0005%,
powyzej 0,005 do 0,010% — 0,0008%,
powyzej 0,010 do 0,050% — 0,002%
powyzej 0,050 do 0,10% — 0,005%,
powyzej 0,10 do 0,20% — 0,010%.
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