Posrednie oznaczanie jonow chlorkowych i siarczanowych metoda

Atomowej Spektrometrii Absorpcyjnej (ASA)

1. Zasada oznaczenia

Chlorki (CI) Do analizowanej probki dodaje si¢ okre$long ilos¢
roztworu zawierajacg jony srebra o znanym stezeniu. Obecne w roztworze
jony chlorkowe stracaja si¢ w postaci chlorku srebra. Nadmiar jonéw srebra
oznacza si¢ metodg F ASA. Metoda ta pozwala na oznaczenie zawartosci
chlorkéw do 100 ppm.

Mozna takze roztworzy¢ powstajacy osad chlorku srebra w amoniaku
(1:1) 1 oznaczy¢ stezenie jonow srebra po rozpuszczeniu osadu. Ze wzgledu
na wilasno$¢ fizykochemiczne chlorku srebra, ktory ma tendencje do
»pelzania” 1 przywierania do $Scianek naczyn, metoda ta jest pracochtonna i
wymaga duzej doktadnosci.

Siarczany (VI) (SO4?) Siarczany straca si¢ okreslong iloScig azotanu
baru i nadmiar baru oznacza si¢ metodg absorpcji atomowej. Metoda to
pozwala na oznaczenie zawartosci siarczanéw (VI) do 100 ppm. Powstajacy
osad BaSOs po oddzieleniu od roztworu mozna takze roztworzyé w
wersenianie diamonu (NH4)2H2Y i 0znaczy¢ bezposrednio st¢zenie Ba.

2. Oznaczanie zawartoSci siarczanéw i chlorkéw w wodach mineralnych,
wodociagowych, itd.

2.1 Oznaczenie siarczanow
Odczynniki:

a) Roztwor podstawowy Ba o stgzeniu 1000 ppm Ba — stosowany do
sporzadzenia serii wzorcowych roztworéw siarczanow

b) Roztwor podstawowy Ba o stezeniu 100 ppm Ba — stosowany do
sporzadzenia serii wzorcéw Ba

¢) Roztwoér wzorcowy siarczanéw (VI) o stezeniu 100 ppm SO.>
sporzadzony z kwasu siarkowego

Sporzqdzenie roztworow wzorcowych siarczanéow. Do kolb miarowych o
poj. 25 cm?® odmierzy¢ takie ilosci roztworu wzorcowego siarczanu — aby
otrzyma¢ stezenia SO4%> 0d 5 do 7 0 ppm . Do kazdego z roztworéw dodaé
2,5 cm?® roztworu podstawowego Ba o stgzeniu 1000 ppm (roztwor a).
Roztwory uzupehi¢ do kreski a nastgpnie doktadnie wymieszac i odstawié
na okolo 30 minut. Nastepnie roztwory znad osadu przesaczy¢ przez
twardy saczek, zbierajac do suchych naczynek ok. 5-10 cm?® przesaczu.

Sporzqdzenie roztworéw wzorcowych baru. Z roztworu podstawowego (b)
o stezeniu 100 ppm Ba sporzadzi¢ roztwory Ba o stezeniu od 5 do 80 ppm
Ba%* (4-5 roztworéw wzorcowych) oraz $lepa probe.

Przygotowanie probek do analizy. W zaleznosci od zawartosci SO4%” probki
analizowane tak nalezy rozcieficzy¢ by koncowe stezenie SOs> wynosito
od 10 do 60 ppm SO4%. W tym celu do odpowiedniej objetosci probki
dodaje si¢ 2,5 cm® roztworu podstawowego Ba o stezeniu 1000 ppm i
uzupetnia wodg destylowang do kreski w kolbce na 25 cm®. Podobnie jak to
miatlo miejsce w przypadku sporzadzenia roztworé6w wzorcowych
siarczanOw, roztwor nalezy odstawi¢ na okoto 30 min, 1 zdekantowac
roztwér znad osadu przez saczek twardy, zbierajac 5-10 cm? przesaczu do
suchego i czystego naczynia.

Oddziatywania wzajemne. Przy znacznych iloéciach soli takich jak: chlorek
potasowy, chlorek sodu, boraks obserwowano nieliniowg zaleznos¢
pomiedzy stezeniem Ba pozostalym w roztworze a koncentracja
siarczanOw. Zwigzane jest to ze wzrostem rozpuszczalnosci BaSOs w
obecnosci wyzej wymienionych soli. W takim przypadku nalezy sporzadzi¢
seri¢ wzorcow siarczandw o zawarto$ci chlorku sodu zblizonej do
analizowanej probki.



2.2 Oznaczenie chlorkow

Odczynniki
a) roztwor wzorcowy srebra 0 stezeniu 3000 ppm stosowany do
sporzadzenia serii roztworé6w wzorcowych chlorkow
b) roztwor wzorcowy srebra o stezeniu 100 ppm Ag do sporzadzenia serii
wzorcow Ag
¢) roztwér wzorcowy chlorkow o koncentracji 1000 ppm CI” sporzadzony
z kwasu solnego
d) stezony kwas azotowy

Przygotowanie serii wzorcow Srebra — z roztworu wzorcowego Ag (roztwor
b) nalezny przygotowaé roztwory w kolbach miarowych na 25,00 cm® o
stezeniu Ag od 0 do 5 ppm (4-5 roztworéw). Roztwory powinny byé
zakwaszone kwasem azotowym (0,25 cm? stez. HNO3).

Przygotowanie serii wzorcow chlorkéw — Do kolb miarowych o pojemnosci
50 cm® odmierzyé takie iloéci roztworu wzorcowego chlorkéow (roztwér c)
tak by stezenie chlorkow wynosita od 0 do 80 ppm (4-5 roztwordéw). Do
kazdej kolbki nalezy doda¢ taka samg ilo$¢ roztworu wzorcowego Ag
(roztwor a) by stezenie Ag nie przekraczato 250 ppm i 0,5 cm? stez kwasu
azotowego. Kolbki nalezy uzupetni¢ do kreski, wymieszaé, a nastgpnie
odstawi¢ na okoto 30 minut. Roztwory znad osadu nalezy dekantowac przez
saczek twardy, zbierajac 5-10 cm?® przesaczu do czystych naczynek. Probki
przed pomiarem nalezy rozcienczy¢ 50 -krotnie w kolbach miarowych na
50,00 cm? (dlaczego ?)

Przygotowanie probek analizowanych — Probke wody wczesniej
przesaczonej, rozciencza si¢ tak by stezenie chlorkoéw wynosito od 10 do 80
ppm, a nastgpnie postepuje si¢ analogicznie jak w przypadku sporzadzenia
roztworéw wzorcowych chlorkéw. Po zebraniu przesgczu — roztwor nalezy
rozcienczy¢ 50 -krotnie.

Oddziatywanie wzajemne — duza ilo$¢ sodu w probkach (np. wody morskiej)
powoduje obnizenie absorpcji srebra.

Oznaczanie posrednie chlorkow/siarczanow nalezy wykona¢ na
aparacie F-AAS (Flame Atomic Absorption Spectrometry) - przy
odpowiednich diugo$ciach fali. W celu sporzadzenia krzywej wzorcowej
metali (srebro, bar) w uktadzie wspotrzednych C-A (gdzie C - stezenie
metalu w ppm, A - absorpcja) nalezy nanie$¢ punkty pomiarowe zmierzonej
absorpcji jako funkcja stezenia i aproksymowac prosta postaci A=xC+y
stosujac metode najmniejszych kwadratow. W oparciu o tak wyznaczong
krzywa wzorcowa nalezy wyznaczy¢ stezenie srebra lub baru w probkach
wzorcowych chlorkéw lub siarczanéw oraz w probkach analizowanych.

W oparciu 0 wyznaczone stgzenia srebra (baru) w probkach
wzorcowych chlorkéw lub siarczanow nalezy sporzadzi¢ ,,zmodyfikowang”
krzywa wzorcowg w ukladzie Cag=f(Cci) i/lub Cga=f(Csos) i na jej
podstawie wyznaczy¢ stezenie chlorkéw i/lub siarczandow w analizowanych
probkach (w ppm i mmol/dm?®), uwzgledniajac odpowiednie rozcienczenia.
Dodatkowo nalezy sporzadzi¢ tzw. krzywa teoretyczng i na tej podstawie
przedyskutowaé réznice pomigdzy krzywa Kkalibracyjng zmierzong a
teoretyczng oraz ostatecznie uzyskane wyniki oznaczenia.

3. Sprawozdanie

Sprawozdanie powinno zawiera¢ krotki wstep dotyczacy czystosci wod,
wyniki, obliczenia, wykresy krzywych wzorcowych (zmierzone oraz
teoretyczne), wnioski oraz krytyczng oceng metody.
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