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1

STANOVENI OBSAHU CHLORIDU ROZPUSTNYCH

VE VODE V NEPRITOMNOSTI ORGANICKYCH LATEK

TITRACNE

Rozsah a ucel

Postup je urcen pro stanoveni obsahu chloridi ve vSech hnojivech, ktera neobsahuji organické

latky.

2

Princip

Chloridy rozpusténé ve vodeé se v kyselém prostiedi vysrazeji nadbytkem odmérného roztoku
dusi¢nanu stiibrného. Jeho piebytek se titruje odmérnym roztokem thiokyanatanu amonného
s pouzitim siranu amonnozelezitého jako indikatoru (postup dle Volharda).

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2
3

Voda (deionizovand, demineralizovana nebo destilovana).
Chlorid sodny, NaCl.
Chlorid sodny, odmérny roztok, c¢(NaCl) = 0,1 mol/l.

Piiprava: Chlorid sodny (2) se vyzihd 2 h pii 550°C a nechd se vychladnout
v exsikatoru. Do 100ml kadinky se navazi 5,8443 g chloridu sodného (2), rozpusti se
ve vodé (1) a kvantitativné se prevede do 1000ml odmérné baiiky. Roztok se doplni
vodou (1) po znacku a promichd. Roztok je staly 3 mésice.

Chroman draselny, KoCrOs.

Chroman draselny, roztok, ¢(K2CrO4) = 10 g/1.

Piiprava: 1 g chromanu draselného se rozpusti ve 100 ml vody (1).
Dusic¢nan sttibrny, AgNOs.

Dusicnan sttibrny, odmérny roztok c(AgNOs) = 0,1 mol/l.

Ptiprava: Do 400ml kadinky se navazi 16,9873 g dusi¢nanu stfibrného (6), rozpusti se
ve vodé (1) a kvantitativné se pfevede do 1000ml odmérné baniky. Obsah banky
se vytemperuje na laboratorni teplotu, doplni vodou (1) po znacku a promicha.

Roztok se uchovava v tmavé lahvi. Stanoveni faktoru odmérného roztoku dusi¢nanu
sttibrného je uvedeno v kapitole 5.

Siran amonnozelezity dodekahydrat, Fe(NH4)(SO4)2.12H>0.
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9 Roztok indikatoru, c(Fe(NH4)(SO4)>.12H>0) = 40g/1.
Ptiprava: Ve vode¢ se rozpusti 40 g siranu amonnozelezité¢ho (8) a doplni se na 1 1.

10 Kyselina dusi¢na, koncentrovana, p = 1,39 g/ml.

11 Kyselina dusi¢nd, roztok, c(HNO3) = 10 mol/l.
Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se nalije asi 250 ml vody (1) a opatrné se piidava
697 ml koncentrované kyseliny dusi¢né, vytemperuje se na laboratorni teplotu, doplni
vodou (1) po znacku a promicha.

12 Thiokyanatan amonny, NH4SCN.

13 Thiokyanatan amonny, roztok c(NH4SCN) = 0,1 mol/I.
Latka je hygroskopickd a nelze ji bez rozkladu vysouset, proto se vzdy pfipravuje
roztok pfiblizné koncentrace.
Ptiprava: Do 400ml kadinky se navazi (8,5 — 9) g thiokyanatanu amonného (12),
rozpusti se ve vodé (1) a kvantitativné se prevede do 1000ml odmérné baiiky.
Stanoveni presné koncentrace odmérného roztoku thiokyanatanu amonného je
uvedeno v kapitole 5.

14 Diethylether, (C2Hs )20.

Poznamka

1 Misto odmérného roztoku chloridu sodného (3) se miize pouzit odmérny roztok
chloridu draselného, ¢(KCIl)= 0,1 mol/l.

4 Pristroje a pomucky

1 Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.

2 Rotacni tfepacka, (35 —45) ot/min.

3 Stohmanova barka, 500 ml.

4 Automaticka byreta na 25 ml.

5 SusSarna s moznosti regulace teploty.

6 Laboratorni pec s regulovatelnou teplotou.

7 Filtr sttedni nebo vysoké hustoty.
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5 Postup

5.1 Stanoveni faktoru odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného (7)

Do titracni baiiky se pipetuje 20 ml odmérného roztoku chloridu sodného (3), ptida se 0,5 ml
roztoku chromanu draselného (5) a 50 ml vody (1). Roztok v bance se titruje odmérnym
roztokem dusi¢nanu stfibrného (7) do vzniku slabého cervenohnédého zabarveni, které
michanim nezmizi.

Vypocet faktoru odmérného roztoku dusi¢nanu sttibrného

f Agn03 = VNacl/V agno3

Vnact  objem odmérného roztoku chloridu sodného v ml (20ml),

V agnos spotfeba odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného v ml.

5.2  Stanoveni faktoru odmérného roztoku thiokyanatanu amonného (13)

Do titracni banky se pipetuje 20 ml dusi¢nanu sttibrného (7). Pfid4 se 1 ml roztoku siranu
amonnozelezit¢ho (9) a 50 ml vody (1) a roztok se titruje odmérnym roztokem thiokyanatanu
amonné¢ho (13) do vzniku ¢erveného zabarveni.

Vypocet faktoru odmérného roztoku thiokyanatanu amonného

\Y% x T

AgNO; AgNO;

fNH4SCN = vV
NH,SCN

Vagnos objem odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného v ml (20ml),

VnH4scn spotieba odmérného roztoku thiokyanatanu amonného v ml.

5.3  Ptiprava vyluhu vzorku

Do 500ml Stohmanovy baiiky se navazi (5 + 0,001) g vzorku. Pfida se 450 ml vody (1).
Obsah v baiice se ttepe 30 min v rotacni tftepacce pii (35 — 45) ot/min a poté se doplni vodou
(1) po znacku. Roztok se promichd a zfiltruje pres filtr do kadinky. Je-li filtrat zakaleny,
vzorek se filtruje ptes husty filtr. Prvnich 50 ml filtratu se nepouzije.

Zaroven s extraktem vzorku se podle potieby piipravi i slepy pokus stejnym postupem, ale
bez navazky vzorku.
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Poznamky
2 U hnojiv s vysokym obsahem chloridii se navazuje 2,5 g vzorku, celkovy objem vyluhu

je 250 ml a alikvotni podil je 10 ml vyluhu.

5.4 Stanoveni

Do titracni baniky se pipetuje alikvotni podil filtratu, ktery obsahuje nejvyse 150 mg chloridu.
Je-li objem pipetovaného alikvotniho podilu filtratu mensi nez 50 ml, musi se doplnit
na objem 50 ml vodou (1). Pfida se 5 ml kyseliny dusi¢né (11), 1 ml indikatoru (9) a 2 kapky
odmérného roztoku thiokyanatanu amonného (13) zbyrety nastavené na nulu. Pipetou
se pfida presné mnozstvi odmérného roztoku dusi¢nanu stfibrného (7) v piebytku (2 ml az
5 ml). Ptida se 5 ml diethyletheru (14) a dobfe se protiepe, aby se sraZenina sbalila. Prebytek
odmérného roztoku dusi¢nanu stfibrného se titruje odmérnym roztokem thiokyanatanu
amonného (13) z byrety (spotieba 2 kapek odmérného roztoku viz. vyse se zapocte do celkové
spotieby) do vzniku ¢ervenohnédého zbarveni, které je stalé za opatrného prottepavani.

V kazdé¢ sérii vzorki se provede i stanoveni vhodného IRM, popftipad¢ slepého pokusu.
Poznamky
3 Diethylether chrani AgCl pred reakci s NHsSCN. Tak se dosdahne ostré zmény barvy.

4 Obsahy chloridu ve slepych vzorcich jsou zpravidla zanedbatelné. Slepy pokus je
vhodné zarazovat kovereni vnéejSich viivii (nové baleni chemikalii, vyména
laboratorniho nadobi, stabilita pristroje apod.).

6  Vypocet a vyjadieni vysledkii

Obsah chloru ve formé chloridu v hnojivu, vyjadieny jako (Cl) hmotnostnim zlomkem
v procentech (wci), se vypocte podle vztahu

W, — [(Vozagnos —Vstagnoa)*Fagnos |- [(Veznrascn —Veinaascn) X Fneascy] XV x0,0035453
cl —

mxa X 100

Vvzagnos  objem odmérného roztoku dusi¢nanu stifibrného (7) pouzitého pii stanoveni
v ml,

Vslagnos objem odmérného roztoku dusi¢nanu stfibrného (7) pouzitého pti slepém pokusu
v ml,

fagNO3 faktor odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného (7),
Vvznuasen  spotifeba odmérného roztoku thiokyanatanu amonného pfi stanoveni (13), v ml,

Vslnnasen  spotieba odmérného roztoku thiokyanatanu amonného (13) pfi slepém pokusu,
v ml,
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f NH4sCN faktor odmérného roztoku thiokyanatanu amonného,
\Y objem odmérné baiiky s vyluhem vzorku v ml,
a objem alikvotniho podilu vyluhu pouzity ke stanoveni v ml,
m hmotnost navazky vzorku v g,

0,003546  mnozstvi (Cl") v g, odpovidajici 1 ml odmérného roztoku dusi¢nanu stiibrného

(7).

7  Literatura
1 Ptiloha €. 2 k vyhlasce ¢. 309/2023 Sb., ve znéni pozdéjsich predpist, postup 8.1.

2 CSN EN 16195: Hnojiva - Stanoveni chloridii za nep¥itomnosti organického materiélu.
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