Stanovení chloridů ve vzorku podle Mohra a podle Volharda 

Úkol : stanovte obsah chloridů ve vzorku v % metodou podle Mohra a Volharda

Princip :
a) metoda podle Mohra :

AgNO3 sráží chloridy za vzniku nerozpustné sraženiny AgCl :


Ag+          +       Cl -      →    AgCl

Konec titrace indikuje K2CrO4.


Ag+        +          CrO4 2-      →    Ag2CrO4
b) metoda podle Volharda :

Jedná se o nepřímou titraci, kdy ve vzorku obsažené Cl- se vysráží nadbytkem roztoku AgNO3. Přebytečný roztok AgNO3 se zpětně titruje odměrným roztokem KSCN do bodu ekvivalence, který se indikuje pomocí NH4Fe(SO4)2.


Ag+       +     Cl -     →     AgCl


Ag+       +    SCN-    →    AgSCN


6 SCN-  +   2 Fe3+ →    Fe [ Fe(SCN)6]

Chemikálie :

c(AgNO3)= 0,05 mol.l-1
NaCl p.a.

10% K2CrO4
nasycený roztok NH4Fe(SO4)2
4 M – HNO3
KSCN

Postup práce :

a) Standardizace odměrného roztoku AgNO3 :

1) Příprava zásobního roztoku základní látky NaCl :Vypočítané a navážené množství základní látky NaCl se kvantitativně převede do odměrné baňky na 250 ml. Rozpustí v destilované vodě, doplní po značku a promíchá.

2) Standardizace odměrného roztoku AgNO3 : provádí se stejně jako vlastní stanovení. Pipetujeme 20 ml zásobního roztoku základní látky NaCl. Nezapomeňte provést slepý pokus.

b) Stanovení Cl- podle Mohra : 

Na analytických vahách navažte s přesností na 4 desetinná místa asi 0,05 g vzorku, převeďte kvantitativně do titrační baňky, rozpusťte a zřeďte destilovanou vodou. Přidejte 2 ml 5 % K2CrO4 a titrujte odměrným roztokem AgNO3 do vzniku prvního červeno – hnědého zbarvení. ( 3x)

c) Stanovení Cl- podle Volharda :
1) Příprava 250 ml c (KSCN) = 0,05 mol .l-1 : Navážené a vypočítané množství KSCN převeďte kvantitativně do odměrné baňky, rozpusťte a doplňte destilovanou vodou po rysku.

2) Standardizace odměrného roztoku KSCN : 20 ml ostandardizovaného roztoku AgNO3 odpipetujte do titrační baňky, přidejte odměrným válečkem 10 ml 4 M – HNO3 a 2 ml nasyceného roztoku NH4Fe(SO4)2 a titrujte odměrným roztokem KSCN do bodu ekvivalence, kdy se zbarví roztok červeně. (3x)

Stanovení podle Volharda : Na analytických vahách navažte 0,02 g vzorku, převeďte kvantitativně do titrační baňky, rozpusťte v destilované vodě, přidejte 10 ml 4M – HNO3 a 20 ml odměrného roztoku AgNO3 z byrety. Přebytek AgNO3 se zpětně titruje ostandardizovaným roztokem KSCN na indikátor NH4Fe(SO4)2 do prvního červeného zbarvení. (3x)
