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{54) Zpusob elektrometrického stanoveni chloridii v ptitomnosti sulfidické
nebo hydrogensulfidické skupiny

Zpisocb feSf odstran&ni ruivého vlivu
sulfidické nebo hydrogensulfidické skupiny
tim, %e analyzovany roztok o pH 4 aZ 7
obsahuje 1.10"3 - 1.10"2 molu olovnaté nebo
m&dnaté soli ve form& octanu, dusiénanu,

u m&di i sfranu.
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Vyndlez se tykd zpusobu elektrometrického stanoveni chloridd chloridovou iontov& selektiv-
ni elektrodou v roztocich v p¥{tomnosti sulfidické nebo hydrogensulfidické skupiny a Fe¥{
odstran&ni jejich ru¥ivého vlivu na potencidlovou odezvu indika&ni chloridové iontov& selektiv-
ni elektrody.

Chloridov4 elektroda je b&%n& pouZivéna pro stanoveni chloridd ve vodnych roztocich
L a% 1.10-6 M Cl™. Vzhledem ke slofeni &idla je elektroda citliv4 na
sulfidové ionty nebo slouSeniny obsahujici hydrogensulfidické skupiny.

o koncentracich 1.10

Dosud znémé postupy s pouZitim iontové selektivni elektrody nefe¥f{ otdzku stanoveni
chloridd v p¥{tomnosti sulfidické nebo hydrogensulfidické skupiny, které ovliviujf sprdvnost
i reprodukovatelnost m&¥eného potencidlu elektrody. Uvedené sloudeniny lze sice oxidadnimi
¢inidly oxidovat na inaktivn{ sirany, ale soudasn& dochdzi té% k nekontrolovatelndmu oxidovani

chloridt a ndslednému uniku chloru ze vzorku.

Uvedené nedostatky odstrafuje zplisob elektrometrického stanoveni chloridfl chloridovou
iontové selektivnf elektrodou v p¥itomnosti sulfidické nebo hydrogensulfidické skupiny
podle vyndlezu jeho#Z podstata spo&ivd v tom, Ze zji¥t&ni elektrického potencidlu na elektrodidch
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se provdd{ v roztoku analyzovaného vzorku o pH 4 a% 7, ktery obsahuje 1.10 ~ a% 1.10 “ molu

olovnaté &i m&dnaté soli ve form& octanu, dusinanu, u m&di i siranu.

Zplisobem podle vyndlezu se odstranf ru3ivy vliv sulfidd a slou€enin s hydrogensulfidickymi
skupinami, které vytvd¥ejf s vySe uvedenymi solemi nerozpustné thiosloudeniny. Bylo zji&té&no,
%e prfdavek iontl mé&di nebo olova v koncentracfch do 1072 M v analyzovaném roztoku mé&¥itelné

neovliviiuje potencidlovou odezvu elektrody ani sm&rnici kalibra&nf k¥ivky.

Zpisobem podle vyndlezu byly analyzovény vzorky technickych materidlt, vodnd pracovni
média pro chladici systémy elektrdren, oplachové vody té&snicich elementd armatur nebo konden-
z&ty po pyrohydrolytickém déleni chloridd ze zkoumanych t&sniv nap¥iklad na bdzi osinku. Sprav-
nost dosaZenych vysledki byla ové&¥ena polarograficky. V¢sledky jsou uvedeny v tabulce:

Tabulka

Vzorek Vyluh Pyrohydrolyza |
ISE Polarogr. ISE Polarogr.

=

klingerit 400
Universal - modry 0,013 % 0,010 % 0,046 % 0,050 %

klingerit IT200

- &erveny 0,018 % 0,020 % 0,053 % 0,056 %
antikorozn{
ndpln - voda 1,13 mg/1 1,18 mg/1

P¥{klad provedeni:

1. Navéd%ka 3 a% 4 g té&sniva nap¥iklad klingeritu se v bance opat¥ené zpdtnym chladi&em
podrob{ varu ve 100 ml vody po dobu 1 h. Po vychladnuti se pipetuje 20 ml vzorku do
suché 50 ml kd&dinky a p¥idé4 se 1 ml sm&sného rozotku obsahujfcfho 0,08M octan olovnaty
2M dusiénan draselny a 3,5M kyselinu octovou. Ddle se p¥id4d 1 ml acetonu, a po
promichédni se do roztoku vzorku pono¥{ pdr elektrod sestaveny z chloridové iontové
selektivnf elektrody jako indika&ni a nasycené kalmelové elektrody opat¥ené mistkem
plnénym nasycenym roztokem alkalického dusidnanu. Elektricky potencidl na elektrodé&ch
se po ustdleni mé&¥{ vhodnym milivoltmetrem s vysokym vstupnim odporem.
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- 1.107°M €17 se sestrojf p¥isluinym Feddnim 1.10 M

zdsobniho roztoku KCl vySe uvedenym postupem.

Kalibradn{ k¥ivka v rozmez{ 1.10

2. Ze zé&sobniho roztoku po pyrohydrolytickém d&lenf chloridd se odpipetuje do suché
50 ml k&dinky 20 ml vzorku, p¥id4 se 1 ml sm&sného roztoku obsahujicfho 0,1M siran
m&dnaty, 3,5M kyselinu octovou a ddle se postupuje jako v p¥ipadé 1.

3. 20 ml vzorku vody slouZic{ jako pracovni médium a kterd obsahuje antikorozni p¥imési
ve form& alkalického dusiénanu nebo dusitanu, se odpipetuje do suché 50 ml k&dinky
a ddle se postupuje jako v p¥ipad® 1 nebo 2.

pYi pfiprav& kalibra&nich roztokd k¥ivky je nutné p¥idat odpovidajici mnoZstvi pevného
alkalického dusi&nanu p¥ipadn& dusitanu prostého chloridd p¥i zachovidn{ stejnych kone&nych
objemd m&¥eného vzorku i kalibra®nfiho roztoku.

PREDMET VYNALEZU

zpisob elektrometrického stanoven{ chloridd v p¥ftomnosti sulfidické nebo hydrogen-
sulfidické skupiny chloridovou iontové selektivni elektrodou vyznaleny tim, Ze zjisté&ni
elektrického potencidlu na elektroddch se provdd{ v roztoku analyzovaného vzorku o pH 4 ai
7, ktery obsahuje 1.107% az 1.1072 molu olovnaté &i md3naté soli ve formd octanu, dusi&nanu,

u m&di i siranu.
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