S.R.L. ADEN-TRANSEXIM

Metode de Analizi in conditii de laborator ale Hipocloritului de Sodiu

Determinarea clorului (produs principal)

Generalitati

Aceastd metoda este utilizati pentru determinarea continutului de clor activ a solutiilor comerciale de
hipoclorit de sodiu si ea este specificd pentru clor. Se poate efectua prin titrare potentiometrica automati
sau prin titrare volumetricd manuali.

1.Titrarea volumetrici manuali

1.1 Reactivi

Tofi reactivii trebuie sa fie de calitate analiticd recunoscuta si apa utilizata trebuie sa fie de calitatea 3

conform EN ISO 3696.

1.2 Trioxid de arsen, solutie titrati, ¢ (As203) = 0,025 mol/l.

Se dizolvid 5,0 g As203 in 30 ml solutie hidroxid de sodiu

¢ (NaOH) = 10 mol/l, intr-un vas de 400 ml, se incilzeste usor in scopul usurarii dizolvérii. Dupa
dizolvare, se adaugd 200 ml apa si se titreazi cu o solutie acid sulfuric ¢(H2S04)= 0,5 mol/l, utilizaind
fenolftaleina ca indicator. Se transfera intr-un balon cotat de 1 | si

se aduce la semn cu apa.
1.3. Hartie iod-amidonati

Se amestecd 7,5 g amidon cu pufina apa rece si se toarna intr-un litru apa la fierbere. Se lasi si
fiarba cateva minute, apoi se riceste, se adaugd 5 g iodurd de potasiu (KI). Se impregneaza cu aceasti
solutie benzi de hartie de filtru, se scot si se usuci la aer. Dupa uscare, se taie benzile de hartie in
bucétele mai mici si se pastreazi in recipiente etange.

1.4. Aparatura

Material curent de laborator.

1.5 Mod de lucru

1.5.1. Solutie de analizat

Se dilueazd 10 ml solutie esantion pentru laborator cu 500 ml apa.

1.5.2. Determinare

Se transferd 25 ml solutie de analizat diluata intr-un vas de sticli. Se adaugd putina apa. Se titreazi cu
soluie titratd As203 pana cand o picitura de solutie confinutd in vas, pusa pe o bandi de hartie iod-

amidonatd nu mai produce o coloratie albastra.




1.5.3 Exprimarea rezultatelor

Continutul de clor (Cl2), C - exprimat in grame pe litru, este dat de urmatoarea relatie:
C=0,709 x V

in care

V - este volumul solutiei titrate de trioxid de arsen ¢ (As203) = 0,025 mol/l utilizat la titrare pani la
punctul final de titrare, in mililitri.

2. Determinarea cloratului de sodiu (NaCI03)
2.1 Generalitati

Aceastd metoda se aplicd pentru determinarea continutului de clorat din solutiile comerciale de
hipoclorit de sodiu

22 Principiu

Titrarea manganometricé a excesului de fier (II) dupa reducerea ionilor (C103 ) cu ajutorul unui exces
cunoscut de Fe(Il); interferenta ionului hipoclorit este eliminaté prin reducere cu ajutorul As(III).

2.3 Reactivi .

Toti reactivii trebuie sé fie de calitate analitica recunoscuta si apa utilizata trebuie sa fie de calitatea 3
conform EN ISO 3696.

2.3.1 Arsenit de sodiu solutie, ¢ (NaAs02) - 0,025 mol/l.
2.3.2 Acid sulfuric, solutie 20 % (m/m).

2.3.3 Sulfat de fier (II) solutie acida, |
Intr-un balon cotat de 11, se dizolva 100 g FeS04 7H20 cu 500 ml apé; se adauga 100 ml acid sulfuric si
se aduce la semn cu apa.
2.3.4 Permanganat de potasiu, solutie ¢ (KMn04) - 0,02 mol/l.
2.3.5 Sulfat de mangan (II), solutie acidulata (acizi sulfuric si
fosforic).
Intr-un balon cotat de 11, se dizolva 67 g MnS04 H»0 cu 500 ml apd; se adauga 130 ml acid sulfuric
(H2S04) si 138 ml acid fosforic (H3P04) si se aduce la semn cu apa,

24 Aparatura
Material curent de laborator.

2.3 Mod de lucru
2.5.1 Solutie de analizat.

Se dilueazd 10 ml solutie esantion pentru laborator cu 500 ml apa.




2.5.2 Determinare.

Se transferd 25 ml solutie de analizat diluatd intr-un vas si se reduce hipocloritul de sodiu prin
adaugare de solutie de arsenit de sodium.

Se adaugd 1 ml H>S04 . Se adaug exact 10 ml solutie sulfat de fier (I) si se aduce la fierbere timp de
cateva minute. Se raceste, se adauga

10 ml solutie sulfat de mangan (II) si se titreazi excesul de siruri de fier (IT) cu solutie permanganat de
potasiu; se noteaza volumul (V1).

in paralel, se titreaza 10 ml solutie sulfat de fier (I) cu o solufie permanganat de potasiu, dupa adiugarea
acelcasi cantitafi de sulfat de mangan (II) ; se noteaza volumul (V).

2.5.3 Exprimarea rezultatelor

Concentratia de clorat de sodiu (NaClO3), C - exprimati in procente de masa, este data de urmitoarea
relatie:

C=(V2-V1) x0,3545

in care

V2 - volumul solutiei de permanganat de potasiu utilizat pentru determinarea probei martor, in mililitri;
V1 - volumul solufiei de permanganat de potasiu utilizat pentru determinarea solutiei de analizat, in
mililitri.

3. Determinarea continutului de clor liber (produs principal)

3.1.Generalitati

Aceasta metoda se aplicd produselor al caror coninut este cuprins de la 70 g/l pana la 170 g/l.
3.2. Principiu

Hipocloritul de sodiu reactioneazi cu iodura de potasiu in mediu de acid acetic, cu eliberare de iod.
Acesta este titrat cu o solutie titratd de tiosuifat de sodiu, in prezenta amidonului ca indicator.

3.3. Reactivi

Toti reactivii trebuie si fie de calitate analiticd recunoscuti iar apa utilizata trebuie sa corespunda
calitatii 3 din EN ISO 3696.

3.3.1. loduri de potasiu, solutie 10 % (m/m)

Se cantdresc, cu exactitate de 0,1 g, 100 g iodurd de potasiu, lipsita de iodat, se dizolva in apa si se
dilueazala 1 1.

3.3.2. Acid acetic concentrat, puritate minimum 99 % (m/m).
3.3.3. Tiosuifat de sodiu, solutie titrata
¢ (Na2S203-5H20) = 0,1 mol/l.

Se dizolvd, 24,8 g Na2S203 SH»0 in apa. Se adaugi 0,5 ml cloroform, cu rol de conservant, se aduce la
semn cu apd, intr-un balon cotat de 1000 ml si se amesteca bine. Pentru stabilirea titrului: Se cantiresc,
cu exactitate de 0,1 mg, (160 £10) mg (m) etalon primar dicromat de potasiu intr-un vas de sticla tarat.
Se transfera continutul vasului intr-un vas conic de 500 ml prevazut cu dop de sticla, cu ajutorul a 100
ml apa si (2 + 0,5) g iodurd de potasiu, apoi se agit pentru dizolvare. Se adauga (15 £1) ml solutie acid




clorhidric (diluat 1+1 in volume), se agité si se lasa in repaos 5 min. Se titreazi cu solutia de tiosuifat
de_sodiu pana la obfinerea unei culori galben pal. Se adaug (5 + 1) ml solutie amidon si se titreaza
pénd la punctul de echivalentd, adicd pana la dispariia culorii albastru inchis. Se noteaza volumul (¥)
utilizat.

Concentratia, C a solutiei titrate de tiosuifat sodiu (Na2S203 5H,0), exprimati in moli pe litru, este
datd de relatia urmatoare:

m
C=

V x 49,0317
In care,
m - masa de dicromat de potasiu (K2Cr207), in miligrame; V - volumul de solutie
titratd de tiosulfat de sodiu utilizat, in mililitri.
3.3.4. Amidon, solutie 1 % (m/m)
Se prepard o suspensie (1 + 0,1) g amidon in (5 = 1) ml apa. La aceasta suspensie se adauga (90 = 5) ml
apa fiartd. Se agitd solutia pentru dizolvare §i se raceste.

Aceasta solutie necesitd racire pentru a evita descompunerea amidonului si obtinerea unui punct final de
titrare imprecis. Se mentine aceasta solutie la rece si se utilizeaza timp de o sdptamana.

NOTA - Existd in comert indicatori pentru titrarea iodului si acestia pot fi folositi in locul solutiei de
amidon, cu conditia verificdrii prealabile a eficacitétii lor.

3.4. Aparatura Material curent de

laborator.

3.5. Mod de lucru

3.5.1. Solutie de analizat

Se preleveaza cu o pipetd 1,0 ml esantion pentru laborator si se transfera intr-un vas conic de 250 ml. Se
adauga aproximativ 100 ml apa.

3.5.2. Determinare
Se adauga 10 ml solutie iodura de potasiu si S ml acid acetic concentrat

Se titreaza, la inceput, cu solutie titratd de tiosulfat de sodiu pana aproape de disparitia coloratiei datorate
iodului. Se adaugd 3 ml solutie de amidon §i se continud titrarea pand la disparitia coloratiei albastru
inchis. Se noteazd volumul V1, de solutie titratd de tiosulfat adaugat.
3.5.3. Exprimarea rezultatelor
Continutul de clor liber (Clz2), C1 exprimat in grame pe litru, este dat de urmatoarea relatie:
Cl=VIxCx3,545
in care
V1 - volumul solutiei titrate de tiosulfat de sodiu utilizat,
in miliilitri;
C - concentratia solutiei titrate de tiosulfat de sodiu,
in moli la litru;
3,545 - masa de clor (Cl2), corespunzitoare la 1_milsol
mol/l, in miligrame.
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