Cwiczenie 4

Oznaczanie chlorowodoru w powietrzu atmosferycznym

Chlorowodor jest bezbarwnym gazem, dobrze rozpuszczalnym w wodzie. Stezony
roztwor tego gazu w wodzie (kwas solny) dymi na powietrzu. Dymiacy posiada ostry,
gryzacy zapach. Chlorowoddér ma szerokie zastosowanie w przemysle chemicznym do
syntezy zwiazkéw organicznych i nieorganicznych, przy produkcji nawozow, gumy, mas
plastycznych, karbonizacji materiatébw widkienniczych, przerobu skoéry, jedwabiu
i barwnikdw oraz w przemysle metalurgicznym do trawienia metali. Chlorowodér powstaje
1 moze przedostawac si¢ do atmosfery w czasie pirolizy i1 spalania tworzyw sztucznych typu

polichlorku winylu (np. podczas utylizacji odpadkéw).

Chlorowodor jest gazem drazniacym. W kontakcie z woda, jako kwas solny, dziata zraco
na btony $luzowe drég oddechowych, spojowki i skérge. W duzych stezeniach wywotuje
zmiany zapalne 1 martwicze drég oddechowych, konczace si¢ obrzgkiem pluc i Smiercia.
Niebezpieczne dla Zycia sa stezenia 1500-2000 mg/m’, przy czasie narazenia 0,5 godziny.
Mniejsze stgzenia chlorowodoru i w czasie dluzszej ekspozycji powoduja niezyt drég

oddechowych i owrzodzenie btony $luzowe;j.

Najwyzsze dopuszczalne stgzenie w S$rodowisku pracy wynosi Smg/mS, za$

dopuszczalne stezenie chwilowe 7 mg/m’.

Najwyzsze dopuszczalne stezenia w powietrzu atmosferycznym: 0,2 mg/m® (30 min.),

0,1 mg/m3 (Sredniodobowe) 1 0,025 mg/m3 (Srednioroczne).

Najczgsciej wykorzystywanymi metodami oznaczania chlorowodoru w powietrzu

atmosferycznym jest metoda turbidymetryczna oraz metoda kolorymetryczna.

Turbidymetryczne oznaczanie chlorowodoru

Zasada metody

Metoda opiera si¢ na reakcji jondw chlorkowych z azotanem srebra, w wyniku ktorej
tworzy si¢ koloidalny, opalizujacy osad chlorku srebra. Intensywno$¢ zmgtnienia badanego

roztworu jest proporcjonalna do st¢zenia chlorkow.



Odczynniki
1. Roztwor podstawowy chlorkéw.

0,2101 g chlorku potasowego, uprzednio wysuszonego do stalej masy
w temperaturze 105 °C, rozpusci¢ w wodzie redestylowanej, w kolbie miarowej

0 pojemnosci 1 dm’.
1 ml tego roztworu zawiera 0,1 mg chlorkéw.
2. Roztwér roboczy chlorkéw.

Do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml odmierzy¢ 10ml roztworu

podstawowego chlorkéw, uzupelni¢ woda redestylowana do kreski i wymieszac.
1 ml tak przygotowanego roztworu zawiera 0,01 mg chlorkéw.
3. 25%-owy roztwor HNOs.

4. Roztwér AgNOs o stgzeniu 0,1 M.

Aparatura

1. Aspirator do poboru probek powietrza, umozliwiajacy pobieranie probek przy

przeptywie powietrza 30-60 dm’/h.
2. Pluczki do pochtaniania gazu typu Polezajewa o pojemnosci 25 ml.
3. Kolbki miarowe o pojemnosci 25 ml; pipety o pojemnosci: 1 ml, 2 ml, 25 ml.

4. Turbidynometr (TN-100).

Pobieranie probek

Chlorowodor absorbuje si¢ we wodzie. Przez dwie ptuczki potaczone szeregowo,
zawierajace po 20 ml wody redestylowanej, przepuszcza¢ powietrze z szybkoscia 40 dm’/h

w ciaggu 60 minut.

Po pobraniu prébek roztwory z ptuczek przenies¢ do kolbek o pojemnosci 25 ml.



Wykonanie oznaczenia
Przygotowanie skali wzorcow.

Do kolbek miarowych o pojemnosci 25 ml odmierzy¢ kolejno nastgpujace ilosci

odczynnikow:
Roztwor roboczy Woda HNO; AgNO;3 stezenie chlorkéw
chlorkéw o stezeniu | redestylowana o . w kolbkach (po
0 stezeniu 0 stezeniu
0,01 mg/ml [ml] uzupetnieniu woda
25% 0,1 M do 25 ml
[ml] 025 ml)
ml ml
[ml] [ml] (mg/l]
0,0 20,0 1 2 0,00
1,0 19,0 1 2 0.4
2,5 17,5 1 2 1
5,0 15,0 1 2 2
7,5 12,5 1 2 3
10,0 10,0 1 2 4

Roztwory w kolbkach uzupetni¢ woda do kreski, wymiesza¢ 1 umiesci¢ na 20 minut do

W ciemnym miejscu.
Przygotowanie prébek analitycznych

Do kolbek z pobranymi probkami z ptuczek zawierajacymi HCI, podobnie jak w przypadku
roztworéw wzorcowych, doda¢ po 1 ml HNOs, 2 ml AgNO3 i1 uzupetni¢ woda redestylowana

do kreski Kolbki réwniez pozostawi¢ w ciemnym miejscu na 20 minut.

Po uptywie 20 minut zmierzy¢ wartosci turbidancji roztworéw wzorcowych oraz probek

badanych wzgledem slepej proby jako odnos$nika.



Obstuga przenosnego turbidymetru TN-100
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Rys. 1 Przenosny spektrofotometr TN-100

Spektrofotometr TN-100 (rys. 1) uruchamiamy poprzez nacisnigcie przycisku ON/OFF

na klawiaturze (rys. 2). Po uruchomieniu przyrzadu nalezy odczeka¢ okoto 12 sekund

nastgpuje jego kalibracja a na wyswietlaczu pulsuje napis [-Rd-].

Badany roztwér (okoto 10 ml) wlewamy do specjalnej fiolki, napetniajac ja do kreski.

Naczynie zamykamy i umieszczamy w aparacie tak gigboko aby tylko nakretka wystawata

ponad obudoweg. Zwracamy réwniez uwagg, aby marker umieszczony na fiolce pokrywat sig¢

z markerem na spektrofotometrze (rys. 3). Przed pomiarem fiolke nalezy przykry¢ specjalna

przykrywka.
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Rys. 2 Wykonanie pomiaru

Aby wykona¢ pomiar naciskamy klawisz READ/ENTER. Podczas pomiaru na

wyswietlaczu pulsuje napis [-Rd-]. Wynik otrzymujemy w jednostkach metnosci — NTU

(Nephelometric Turbidity Units).



przykrywka
marker na fiolce

marker na aparacie

Rys. 3 Umieszczanie probki w aparacie

Opracowanie wynikow
1. Wykresli¢ krzywa wzorcowa w uktadzie NTU=f(cq).

2. Korzystajac z krzywej wzorcowej, badz z réwnania tej krzywej wyznaczonego metoda

regresji liniowej, wyznaczy¢ stgzenie chlorkéw w analizowanych roztworach.

3. Znajac stezenia chlorkéw w badanych roztworach (odczytane z krzywej kalibracyjnej)

obliczy¢:
- masg pobranych chlorkéw

- stezenie chlorowodoru w powietrzu atmosferycznym w mg/m3 , uwzgledniajac

obje¢tos¢ przepuszczonego przez pluczki powietrza.



