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ORKUSTOFNUN TITRI: A KLORIPTI MED
Jardhitadeild KVIKASILFURS-NITRATI.

TH/es
1978.04.06

Adferdin byggist & komplexbindingu kKlorjdna og kyikasilfursjona.

++ -

Hg + Cl  => Hgc1l? Ky = 1.82 : 1077
++ -
Hg + 2C17 &=  HgCL, K, = 6.0 - 10714
+ -
Hg &~ + 3C1T = HgCl, Ky = 8.5 - 10-15
og Hg'' 4+ 4C17. ==  HgCl, Ky, = 8.5 * 10716

Notast er vid diphenyl- carbazid sem indikator. Til bess aé nidur-

stddur verdi marktakar verdur aéd fullnzgja eftirfarandi skilyrdum:

1} Tilraunin barf aé fara fram vié pH ca. 3.8 til adé hindra myndun

4 Hg(OH), komplex m.a.

2) SGlfi& ma ekki vera til stadar. (HgS botnfall).

Framkvemd: Sulfié { hahitasynum er botnfellt med Zn (Ac)y og botn-
fallié skilié fra.

10 m1 af syni eru pipetteradir { hvita postulinsskdl dsamt 2 ml af
indikator. 2M HNOj-lausn er batt uti i dropatali bar til blandan

fer skergulan lit. Titrerié sisan med 0.02N eda 0.002N Hg(NO3) o

i gulgraan 1lit. Titrerid blindan samhlida. Hrzrid vel i med gler-

staf eda notid segulhrarara.
Lausnir:

Titervdkyvi: 0.02N (0.002N) Hg(NO3), 3.246 g (0.3246 g) eru leyst i
100 ml 1:1 HNO3 og fyllt med eimudu vatni i 1000 ml.

Indikator: 0.5 g diphenyl carbazid + 0.05 g brémphenol blatt er
leyst { 100 ml af etandli.

Adrar lausnir: Ho,0p - 30% og HNO3 - 2 M.

Reikningur:

ppmay-- = (mltjter - ®mlp1indur) N 35453

ml syni



N er fengid med titrun & klorstadallausn.

pPlCl—staéall' mlstaéall

N
(™ltiter ~ Mplindur) 35453



ORKUSTOFNUN
Jardhitadeild . MOHR-TITRIUN

1978.04.12 TH/es

K16ris er titrad med silfur-nitrat lausn og kalium kormat notad
sem indikator. Torleyst silfurhalid énnur en AgCl falla ut. Pau
eru i hverfandi magni { jardhitavatni samanboridé vid k1drid. Litur

breytist Ur gulum i brinan en litabreytingin er ekki skd&rp.

Framkvemd:

1) Ef synié inniheldur brennisteinsvetni er bett um 1 ml af 1. N
H,SO4 og hitas & vatnsbadi i 15 min. Einnig er hagt aé fella
sulf{8ié med ZnAc, lausn og skilja botnfallid fra.

2) Hefilegt magn synis er skammtaé { postulinsskal og pynnt { 100 ml.

4

3) Syrustigid& skal vera harra en 8.2. Ef ekki ba er NaOH lausn

bett i i dropatali.
4) 8 dropum af kalium-kromat indikator er bat:t i.

5) Titerad meé 0.0141M AgNO; lausn i brunan lit. Hrart vel { med
glerstaf eda segulhrerara. Tver bilindan lausnir eru hafdar til

hliésjoénar Snnur titerud i endapinkt og hin Stiterus.

‘Lausnir

1) silfurnitrat-lausn. 0.0141M 2.395 g AgNO; er leyst { vatnl og
pynnt i 1000 ml.

2) Kallumkrémat indikator. 5% 5 g K,Cr0, er leyst i 100 ml af vatni.

3) 1 N natrium hydrdxié‘lausn: 20 g NaOH eru leyst { 500 ml af vatni.

Reikningur

PPMe~  w Mliseey - Mplindgur 500

mlgyni



ORKUSTOFNUN
Jar&hitadeild OBEIN KLORAKVORBUN MEP AAS
1978.04.13 TH/es

Algengt er ad nota fellingu & k16ridjén med silfuridn vié klbr-
greiningar:

agt + c17 = AgCl (g . Ksp: 1.8 - 1077

Gravimetrisk greining og Mohr-titrun byggjast a fyrrtaldri fellingu.
sS4 adferd er hér er um f£idllad byggist einnig 4 fellingu med silfur-
jén. Klérid er fellt med ofgndtt af silfurnitrati, botnfallid skilid
fra, og umfram silfur melt & AAS-taeki. Hagt er a& mela silfur med

BAS a bilinu 0-4 ppm vié bylgjulengd 328, mm.

Naudsynlegt er ad fellingin fari fram i slru umhverfi til aé hindra

fellingu silfurs med anjdénum veikra syra (Cng og POZ*‘).

Ef 156s skin A lausnina gerist eftirfarandi hvarf.

AgCI(S) ;..".Ag(s) + 1/2 Clz (aq)

og ef hvarfid a sér stad 1 lausn med ofgnétt silfurjdna geérist betta

ad auki:
[ —_— 4 - +
3C12(aq1 + 3H20 + 5Ag <—-5AgC¢(S) + ClO3 + 6H

sem veldur of haum nidurstééum. Ef lausnin eftir fellingu er ekki

latin standa langan tima 1 1jési @tti betta a& hafa minnihdttar ahrif.

Silfur myndar dékklitad botnfall med sulfididn:

2Ag+ + 85T Ag2S(S) Kgp = 6 - 10720

Jarédhitavatn inniheldur oft mikid& magn af sulfiéi og er naudsynlegt
ad fjarlegja eda eyda pbvi fyrir fellingu. SGlfié 1 hahitasynum erx
fellt maéd ZnAc, og botnfallid skilid& frad fyrir klor-greiningu. Til
aé eyba bvi sem eftir kynni ad vera og til aé eyda sGlfidi { laghita-
synum er batt H,0p-lausn Ut 1 synié& fyrir fellingu. Jodié og brémis
falla 4t med silfursdlt en pessar jdnir eru i hverfandi magni i jars-

hitavatni og &hrifum beirra bvi sleppt I Gtreikningum.



FRAMKVEMD
I shlfiérik syni er batt ZnAc, lausn og botnfallid skili& fra,

Blandad er saman i tilraunaglas:

x ml af syni eda stadallausn
y ml HNO3 . H202 lausn

Z ml 100 ppm Ag+ —-lausn

x + y blandan er 14tin starda par til ekki finnst HpS-pefur Ur gldsunum.
P& er batt Ag+—lausn i glésin. Ef botnfallid er ddkklitad hefur myndast
Ag,S og lausnin pbvi ekki stadis ndgu lengi. Gott er ad hafa til hlis-
sjénar lausn bar sem allt silfur hefur fallid Gt sem AgCl¥

Ef hion er borin saman vié x + y + z-blénduna md sjd hvort ofgndtt
silfurjéna er { bléndunni. Ef svo virdist sem allt silfur hafa fallié
ut ma lakka hlutfallid x/y og/eda bynna syni&. ILausnin er latin standa
4 dimmum stad yfir ndétt, eda sentrifugerud 1 10 min vi& 2500 RPM.

Nu er lausnin bynnt bannig ad blindur gefi 4 ppm silfurlausn og silfur

melt & AAS vié 328,1 mm (0.8 slit).

TAFLA I

Melisvid fyrir mismunandi bléndur:

%
Syni HNO 3-H0, Ag'-lausn |Pynning | C1™ max
x(ml) y (ml) z (ml) b | 100 ppm Ag.
0.5 ; 5.5 4.0 1/10 220 (260)
1.0 5.0 4.0 1/10 110 .(130)
2,0 4,0 4.0 1/10 55 (65}
3.0 3.0 4.0 1/10 35 (42)
4.0 2.0 4.0 1/10 7| 25 (32)

* tslur innan sviga eru teoretiskt hastu gildi,



Lausniri

1) 100 ppm Ag. 0.1575 g AgN03 + 20 ml af HNO3 (conc. 65%) er
bynnt 1 1000 ml. Geymist 1 ddkkri glerfldsku.

2) H202~HN03-1ausn . 50 ml ENO 5 (conc. 65%) + 50 ml Hzoz-conc.

leyst 1 900 ml af afjénﬁéu vatni.
Reikningur
PR GRS —_—

Blindur medhéndladtr & sama hdtt og syni inniheldur 4 ppm Ag+ og gefur

gleypnina Abs,.

syni gefur gleypnina Abs. og er styrkur klérs ba:

= o Ity +z)
PPUCL T fo T X p (Abs, - Rbs)

Ef faridé er eftir t6flu I
gildir:

1100

= € ’
PPy, ~ © -——= (Abs,-Abs)

Til aé fa €, eru meldar stadallausnir af €17 medhdndladar & sama hatt

og syni og gildir ba:

£

. x . b
o PPPci-stadall Tx + y + 2) (Abs ,=AbS)

eba £, = PPy _stadall x
100 (Abs_-Abs)




ORKUSTCFNUN SAMANBURDUR A KLORGREININGAR-

Jardhitadeild ADFERDUM,
1978.04.13 TH/es

Meldur var 30 syna hépur med pbremur adferdum, b.e. Mohr-titrun,
titrun med Hg(NO,), og dbeinni mzlingu med AgNO, & ARS-tzki.

Eftirfarandi nidurstddur fengust.

TAFLA I Krdflu og Namafjallssyni

Nr sgniSv Mohr-titrun Hg (NO3), Obeint
numer ppm titrun m AAS
1 KRADO7771178 7.7 2) 24.5 15.5
2 NAMDO7771179 - 1 104.1 4) 70.7
3 KRAD10771180 2.9 2) 24.5  4) 19.3
4 KRAD10771182 7.7 2) 34.6 22.7
5 NAMD10771183 -1 68.5 £7.1 5)
6 NAMDI0771184 - 1) 71.1 65.8 5)
7 NAMD10771185 - 1) 63.4 50.2
8 NAMD10771186 - 66.1 | 57.9
g KRAD10771187 46.2 2) 75.1 63.6
10 KRAD10771188 | 94.5 3) | 91.0 88.5
11 KRAD10771189 14.8 2) 52.9 41.1
12 KRAD10771190 85.6 3) 89.8 80.1
13 KRAD10771191 | 14.3 2) 38.1 38.4
Stadalfravik - 4.7% 3.7%




TAFLA II Vestfjardarsyni

Nr : S}i/nis— Mohr- HY (NO,) Gbeint
numer titrun titrun m AAS
14 STRV08770201 123 2} 132 119
15 STRV0OB770202 16.7 25.9 16.6
16 STRV08770203 18.9 24,0 17.3
17 STRV08770204 17.8 30.9 16.0
18 STRV08770205 15.4 20.6 14.0
19 STRV08779266 2476 2576 > 320
20 STRV08770207 21.8 28.6 21.0
21 STRV08770208 21.9 26,7 20.7
22 STRVO8770207 17.7 21.0 17.2
23 STRVQ877021C 22.7 24.4 21.3
24 ISAV08770211 17.0 21.7 i16.1
25 ISAV08770212 31.13 31,3 30.7
26 ISAV08770213 24.8 35.4 24.5
27 ISAV+8770214 21,7 27.1 21.9
28 STRV08770215 16.3 21.0 15.6
29 STRVOB770216 16,3 28.2 17.0
30 STRV08770217 16.6 25.9 17.4
Stadalfravik 0.51% 4.2% 1.66%
1) Ekki hegt ad nota Mohr-titrun
2) Erfidur endapunktur.
3} Syni Gt KJ-7 Kré6flu
4) sUlfié ekki fellt fyrir akvdrédun
5) Ag,S-litur sast.




Til ad fa samanburd verdur ad skifta nidurstdSunum i tvo hdpa

‘pb.e. Kr8flu og Némafjallssyni (1-13) og Vestfjardasyni (14-30).

Ef vid t3kum fyrri hépinn er bess fyrst ad geta ad Mohr—-titrun
gefur engar marktekar nidurstddur eins og hlin er framkvemd. Pessi
syni innihalda mikié H,S og veldur badé truflun. Syni 10 og 12 eru
Gr KJ-7 1 Krdflu en allt sGlfid hefur fallid Gt { beim sem FeS.
SUlfid veldur engri truflun i beim tilfellum. Ef notast veri vié
syni bar sem HyS hefur verid skilid fra er hugsanlegt ad Mohr -
titrun gafi skarri nidurstédéur. Pa er vert ad hafa i huga ad
karbonat fellur Ut med silfri og getur slikt valdid truflun i

svo gasriku vatni par ed pH vid titrunina er harra en 8.2.

Hg (NO;) p-titrun hefur 4.9% stadalfravik fyrir syni 1-13, Einnig
eru nidurstddur ad medaltali 20% harri en nidurstdéur AAS-mzlingar.
Hg (NO3) ,-titrun var gerd 4 H,oS botnfelldu vatni nema syni 2 og 3.
bess ber og ad geta ad magn synis sem var titrad var adeins 10 ml,
og styrkur titeryékvans 0.02N. 1 dropi (0,05 ml) samsvarar bvi
um 3.8 ppm af k16ridi og getur pad skyrt pennan mun aé hluta.

Stadalfravik AAS-meingar var 37% fyrir syni 1-13.

Ef seinni hépurinn er skodadur (syni 14-2Q) sést ad Mohr-titrun
hefur besta samkvemni (stadlfravik 0.51%) nast kemur AAS-—meling
(1.66%) og Hg(N0312- titrun rekur lestina (4.2%).

Hg(NO3l,~titrun gaf um 31% herri gildl en Mohr-titrun og er ekki ad
svo stdddu unnt ad skyra bann mun, Eins og &dur samsyarar 1 dropi
3.8 ppm af k1bri sem eru allt aé 20-25% klérmagn synanna, AAS -
meling gaf um 3% lagri cildi en Mohr-titrun. Petta mi skyra med

pbeirri bvissu sem er & rimmalsmelingum,



