OZNACZANIE JONOW CHLORKOWYCH W WODZIE

1. Metoda merkurymetryczna

Zasada oznaczenia

Podczas miareczkowania roztworu zawierajacego jony chlorkowe jonami rteci
(II) nastepuje stopniowe tworzenie sie kompleksow: HgCl*, HgCly, HgCls,
HgCl". Poniewaz kompleks HgCl, jest znacznie trwalszy od HgCl", po
utworzeniu si¢ HgCl, w roztworze wzrasta stgzenia jonoéw rteci (II), ktore
reaguja ze wskaznikiem (difenylokarbazonem) tworzac kompleks o zabarwieniu
niebiesko-fioletowym.

Miareczkowanie chlorkow roztworem rteci (II) przeprowadza si¢ w srodowisku
stabo kwasnym (pH 1,5-2,0). Metode ta stosuje si¢ do oznaczania matych
zawarto$ci jonow chlorkowych, stad uzyteczna jest w analizie wody.
W oznaczeniu tym przeszkadzaja nastgpujace jony: chromianowe, metali
alkalicznych, zelaza (III) (powyzej 10 mg/dm’), fosforanowe. Oznaczaniu
chlorkow nie przeszkadzajg fluorki, siarczany, azotany i octany oraz jony
wapnia, magnezu, glinu, manganu i cynku. Za pomocg tej metody mozna
oznaczac takze jony bromkowe, cyjankowe i rodankowe.

Przygotowanie roztworow

- roztwor podstawowy chlorku sodu o stezeniu 10 [mol/dm?]
odwazy¢ w naczynku wagowym 0,0584 g NaCl cz.d.a. i przenies¢
(uzywajac lejka) do kolbki miarowej o pojemnosci 100 cm?®, nastepnie
uzupehi¢ wodg destylowang do kreski i doktadnie wymieszac ( 30 razy)

- roztwory wzorcowe chlorkéw o stezeniach [mol/dm?]: 107, 10, 107 metoda
kolejnych rozcienczen ( 10 cm® r-ru o stez. 107 rozcienczamy w kolbce na
100 cm?®) i podobnie postepujemy z dalszymi roztworami

Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej o pojemnosci 300 cm® odmierzamy 50,00 cm® (pipeta
jednomiarowa) badanego roztworu i dodajemy 5-8 kropli wskaznika. Jesli barwa
roztworu (po dodaniu wskaznika) przybierze barwe niebiesko-fioletowa, nalezy
dodawa¢ kroplami, stale mieszajac, 0,2 M kwas azotowy (V) do uzyskania
z6ttego zabarwienia i ponadto 1 cm® w nadmiarze. Je$li natomiast po dodaniu

wskaznika probka zabarwi si¢ na zo6lto, nalezy ja zobojetni¢ za pomoca 2 M
wodorotlenku sodu do zmiany barwy roztworu na rdzowa. Nastepnie
zmiareczkowaé roztwor mianowanym roztworem azotanu rtgci (I)
(0,0125 M) do zmiany zabarwienia na fioletowe.

UWAGA: miareczkujemy kolejno roztwory: wode (Slepa proba), roztwory
wzorcowe chlorkéw o stezeniach: 107, 10, 10 [mol/dm’] i analize wydang
przez prowadzgcego (w trzech powtorzeniach).
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2. Metoda potencjometryczna z zastosowaniem
jonoselektywnej elektrody chlorkowej

Zasada oznaczenia
Metoda bezposredniego oznaczania st¢zenia jondéw chlorkowych w probkach

wody w oparciu o krzywa kalibracji jest szybka i do$¢ doktadna.

Krzywa kalibracji jest to zalezno$¢ SEM ogniwa zbudowanego z elektrody
jonoselektywnej (chlorkowej) i porownawczej (chlorosrebrowej) od logarytmu
aktywnosci analizowanego jonu (lub od logarytmu ze stezenia przy ustalonej sile
jonowej roztworu).



Wykonanie oznaczenia
- przygotowac roztwor podstawowy (1,000 M NaCl) do sporzadzenia krzywe;j

kalibracji przez rozpuszczenie 5,8440 g NaCl cz.d.a. w kolbce miarowe;j
o0 pojemnoéci 100,00 cm’

- zbudowa¢ uklad pomiarowy skladajacy si¢ z jonoselektywnej elektrody

chlorkowej i elektrody chlorosrebrowe;j

- sporzadzi¢ serig¢ roztworéw wzorcowych o stezeniach : 10!, 102 102, 104, 107

[mol/dm’] metodg kolejnych rozcienczen, wychodzac z roztworu
podstawowego

- w kazdej z szesciu zlewek o poj. 150 cm® umiesci¢ kolejno po 50,00 cm’

odpowiedniego roztworu wzorcowego (od 10° do 10°) i 5 cm® buforu
octanowego

- w dodatkowych trzech zlewkach umiesci¢ po 50,00 cm® analizowanej probki

(otrzymanej od prowadzacego) i 5 cm® buforu octanowego

- elektrody umiesci¢ kolejno w roztworach wzorcowych zaczynajac od najmnigj

stezonego. Mieszajac za pomocg mieszadla magnetycznego (umiarkowana
predkos¢) wykonuje si¢ pomiary SEM dla kazdego wzorca. Po kazdym
pomiarze elektrody nalezy przemy¢é woda destylowang i wytrzeé
delikatnie do suchg bibutg

- po roztworach wzorcowych dokonujemy pomiaru SEM badanych probek.

Tabela wynikow
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Budowa jonoselektywnej elektrody chlorkowej i chlorosrebrowej
Znajomos¢ definicji i pojec :

- regulator sily jonowej

- roztwor podstawowy

- krzywa kalibracji

- elektroda jonoselektywna

- wspotczynnik selektywnosci elektrody

- jony przeszkadzajace w oznaczeniach chlorkow

Mechanizm dziatania elektrod jonoselektywnych stalomembranowych.
Metoda krzywej kalibracji i jednokrotnego dodatku wzorca w potencjometrii.
Zasada oznaczenia jondéw chlorkowych metoda merkurymetryczna
Warunki jakie musi spelnia¢ woda aby mozliwe byto oznaczenie w niej
chlorkéw metodg merkurymetryczng ( stezenie Cl° pH, jony
przeszkadzajace, wskazniki).



