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STANOVENI OBSAHU CHLORIDU ROZPUSTNYCH
VE VODE POTENCIOMETRICKY

1 Rozsah a ucel

Metoda je urcena pro stanoveni obsahu chloru jako chloridového iontu v hnojivech.

Pro stanoveni se pouzije vyluh pfipraveny podle JPP UKZUZ, postup 20061.1 Piiprava
vodného vyluhu tfepanim za studena, ¢ast 5.2 nebo 5.3.

2 Princip

Chloridové ionty se ve vodném vyluhu stanovi potenciometrickou titraci dusicnanem stfibrnym
v kyselém prostiedi.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

2 Kyselina dusi¢nd, koncentrovand, HNOs3, 65 %, p(HNO3) = 1,40 g/ml.
3 Kyselina dusi¢na, zifedéna, c(HNO3) = 1 mol/l.

Piiprava: Do 1000ml odmé&rné barky s asi 500 ml vody (1) se pfida 69 ml kyseliny
dusi¢né (2). Po vytemperovani na laboratorni teplotu se banka doplni vodou (1)
po znacku.

4 Dusic¢nan sttibrny, AgNOs.
5 Odmérny roztok AgNOs, c(AgNO3) = 0,02 mol/l.

Ptiprava: V 1000ml odmérné bance s asi 500 ml vody (1) se rozpusti 3,3975 g dusi¢nanu
stiibrného (4) a roztok se doplni vodou (1) po znacku. Roztok se uchovava v tmavé
lahvi.

6 Chlorid sodny, NaCl.
Ptiprava: Pfed pouZzitim se potfebné mnozstvi vysusi 2 h pfi teplote (105 + 3) °C.
7 Zakladni roztok chloridu sodného, c(NaCl) = 0,1 mol/l.

Ptiprava: V 200ml odmérné barice s asi 50 ml vody (1) se rozpusti 1,1689 g chloridu
sodného (6) a doplni se vodou (1) po znacku. Roztok je staly 6 mésici pii uchovani
ve sklenéné lahvi v chladu a temnu.
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5.1

Pracovni roztok chloridu sodného, c(NaCl) = 0,001 mol/l.

Ptiprava: Do 500ml odmérné baiky se pipetuje 5 ml zdkladniho roztoku chloridu
sodného (7) a roztok se doplni vodou (1) po znacku. Roztok se ptipravuje pied pouzitim
vzdy Cerstvy.

Chlorid draselny, KCI.
Ptiprava: Pfed pouzitim se potiebné mnozstvi vysusi 1 h pfi teploté (105 + 3) °C.
Zakladni roztok chloridu draselného, ¢(CI") = 500 mg/1.

Ptiprava: V 500ml odmérné barice s asi 100 ml ziedéné kyseliny dusicné (3) se rozpusti
0,5255 g chloridu draselného (9) a doplni se ztedénou kyselinou dusi¢nou (3) po znacku.

Pristroje a pomiicky

Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.
Automaticky titrator, napt. TitroLine 6000.

Kombinovanid  stiibrnd  elektroda s kapalnym  elektrolytem  doporucovana
pro automatické titratory, napt. AgCl 62, ST ANALYTICS.

Rotacni tfepacka, (35 — 45) ot/min.

Magnetickd michacka s moZnosti regulace otacek a magnetické michadlo.

Pracovni postup

Stanoveni faktoru pracovniho odmérného roztoku dusi¢nanu stiéibrného (5)

Do nizké 150ml kadinky se pipetuje 100 ml pracovniho roztoku chloridu sodného (8),
Do kadinky se vloZzi magnetické michadlo, kddinka se umisti na michacku, kterd se uvede
do chodu. Do roztoku se ponoti davkovaci Spicka automatického titratoru spolu s elektrodou
a spusti se titratni program. Po ukonleni titrace se zapiSe spotieba odmérného roztoku
dusi¢nanu stiibrného (5). Cely postup se opakuje minimalné t¥ikrat. Primérna hodnota spotieby
odmérného roztoku (5) se pouzije pro vypocet faktoru a presné koncentrace odmerného roztoku
dusic¢nanu stiibrného (5).

Faktor se vypocte podle vztahu:

; 1000 x n
AgNO3 ™ 11688 x V
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kde

fagNO3 je faktor pracovniho roztoku AgNOs (5),

n navazka chloridu sodného (6) v g,

\Y spotieba odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného (5) v ml,

1,1688 pocet moli NaCl odpovidajici spotiebé 1 ml odmérného roztoku dusi¢nanu

stiibrného (5)

Ptesna koncentrace odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného cskutez (5) v (mol/l) vypocita podle
vztahu:

Cskuteé. = Cteoret. X ngNO3

kde
Cteoret. je koncentrace ptipraveného pracovniho roztoku AgNOs3 (5) (mol/l),
fagNO3 faktor odmérného roztoku AgNO3 (5).

Hodnota skutecné koncentrace dusi¢nanu stiibrného se zapiSe do software pfistroje.

5.2 Meéreni

5.2.1 Stanoveni spotieby pracovniho odmérného roztoku dusi¢nanu stifibrného (5)
na titraci blanku

Do 150ml kadinky se pipetuje 100 ml Cerstvé piipravené vody (1), jako blank. Ptid4 se 1 ml
zékladniho roztoku chloridu draselného (10). Nasleduje potenciometricka titrace roztoku podle
postupu uvedeného v odstavci 5.1. Tento postup se opakuje minimalné tfikrat, ziskané hodnoty
spotieb odmérného roztoku dusi¢nanu sttibrného (5) v ml se zaznamenaji a vypocte se jejich
aritmeticky primér. Poté se vypoctend hodnota zapiSe do softwaru pfistroje.

5.2.2 Stanoveni koncentrace chloridu ve vzorku

Do 150ml kéadinky se pipetuje 100 ml vyluhu vzorku. Pfid4 se 1 ml zakladniho roztoku chloridu
draselného (10). Nasleduje potenciometrickd titrace roztoku podle postupu uvedené¢ho
v odstavci 5.1. Po ukonceni titrace ptistroj zobrazi vysledky obsahu chloridi v mg/l. Stejnym
postupem se stanovi obsah chloridii ve slepém pokusu.
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Poznamky

1 Pridavkem konstantniho objemu roztoku KCI (10) se upravi pH vzorku a zdaroven
se zlepsi priibeh titracni kiivky pro dosazeni nizsi meze stanovitelnosti.

2 Potenciometrické stanoveni chloridii je vhodné i v zakalenych nebo zabarvenych
roztocich.

6 Vypocet a vyjadieni vysledki

Vysledky stanoveni obsahu iontii chloru (Wci) v hmotnostnich % se vypoc¢tou podle vztahu:

W _ (CVZ _CSI)XVXVI
CI'™ 'mx a; x 10000

cvz  je koncentrace chloridii v analyzovaném roztoku v (mg/1),

Csl koncentrace chloridt v roztoku slepého pokusu v (mg/1),

\Y celkovy objem vyluhu vzorku v (ml),

Vi objem fedéného vzorku v (ml),

m hmotnost navazky zkusebniho vzorku v (g).

a alikvotni podil vyluhu k fedéni vzorku v (ml).

Poznamky

3 Slepy pokus se neodecita, je-li nizsi nez mez stanovitelnosti.

4 Pokud se pouzije ke stanoveni automaticky titrdator, software pristroje vyjadri vysledek
obsahu chloru v mg/I.

7 Literatura

1 Ptiloha €. 2 k Vyhlasce 309/2021 Sb ve znéni pozdéjsich ptedpist, postup €. 8.1.

2 CSN P CEN/TS 17758 (654921) - Hnojiva a materialy k vapnéni piid — Stanoveni
obsahu chloridi potenciometrickou titraci.

3 ISO 6227:1982 — Chemical products for industrial use — General method for

determination of chloride.
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