ULOHA &3

STANOVENI UHLIKU A VODIKU
LIEBIGOVA METODA

3.1. PRINCIP METODY

Podstatou je prevedeni uhliku a vodiku v analyzované latce na jediné, definované, analyticky stanovitelné
slouceniny. Teémi jsou v nasem pripadé jen oxid uhlicity a voda, na néz se také analyzovand latka oxidaci nebo
spalovanim prevadi.

Liebigova metoda pro stanoveni uhliku a vodiku je zalozena na tom, Ze ldatka se zah¥iva na lodicce ve spalovaci
trubici z tezkotavitelného skla v proudu kysliku nebo vzduchu a jeji pdary nebo tékavé zplodiny rozkladu se vedou pres
dlouhou vrstvu rozpaleného oxidu médnatého, ktery slouzi jako oxidacni katalyzator.

Zde nastava dokonala oxidace plynu a par na oxid uhlicity a vodu. Voda se zachyti ve zvazené absorpcni trubicce s
chloridem vapenatym nebo chloristanem horecnatym (anhydron), zatimco oxid uhlicity se pohlti ve zvazeném
absorpcnim aparadtu s hydroxidem draselnym nebo v trubici s natronovym vapnem ¢i azbestem . Z priristku na vdze
obou absorpcnich apardatii se vypocita procentovy obsah uhliku a vodiku v latce.

3.1.1. STANOVENI ZA PRITOMNOSTI DUSIKU

Obsahuje-li analyzovana latka vedle uhliku, vodiku a kysliku téz dusik, tvoii se pti rozkladu oxidy dusiku, které by
se zachycovaly v alkalické naplni absorpcniho ¢lanku pro oxid uhlicity, takze vysledky analyzy by byly nespravné.
Proto se oxidy dusiku musi vhodnym zptisobem vazat nebo se musi zredukovat na elementarni dusik, ktery beze
zmény projde absorpénim systémem.

K absorpci oxidu dusiku poslouzi kratka vrstva granulovaného oxidu oloviéitého zafazena za oxid méd’naty pfi
teplote 200 °C. K redukci oxidu dusiku se téz osvédc¢ila médeéna sitka.

3.1.2. STANOVENI ZA PRITOMNOSTI HALOGENU A SIRY

Obsahuje-li analyzovana latka vedle jiz zminénych prvku halogen nebo siru, je potfeba nejprve odstranit ze spalin
vzniklé oxidy siry a halogenovodiky. Oxidy siry 1ze zachytit chromanem olovnatym, ktery se pfida k oxida¢nimu
katalyzatoru oxidu méd’natému. Halogeny a halogenovodiky se eliminuji na stéibrné spirale zafazené za oxidacni

katalyzator.

3.2. CHEMIKALIE A APARATURA

3.2.1. LABORATORNI SKLO

Spalovaci trubice s postrannim pfivodem a se zobanem, promyvaci lahev s nastavcem, susici U — trubice, bublacek,
sklenéné trubicky (2x)

3.2.2. LABORATORNI POMUCKY A PRISTROJE

Analytické vahy, kahan, nastavec na kahan, pyrolanové lodicky, azbestové sitky, zapalky, mosazné trubky (2x),
laboratorni stojany s drzéky, pinzeta, gumov¢ hadicky, chemicka 1zicka, tlakova lahev — kyslik O,



3.2.3. CHEMIKALIE

Hydroxid draselny KOH (M = 56,104 g.mol™"), chloristan hofe¢naty (anhydron), kyslik O,, natronovy azbest (azbest
se vtavenym NaOH), chlorid vapenaty CaCl, . 6H,0 (M= 219,09 g.mol™), stiibrny drat, oxid olovi¢ity PbO, (M =
239,21 g.mol™), chroman olovnaty PbCrO4 (M = 323,22 g.mol™), silikagel, oxid médnaty CuO (M = 79,57 g.mol™)

3.3. POSTUP
3.3.1. SESTAVENI APARATURY

Privod kysliku pfipojime na promyvaci lahev s 50 % roztokem hydroxidu draselného, ktery spojime hadickou s
bublackem napInénym stejnym roztokem. Plyn vedeme dale pies susici U-trubici naplnénou silikagelem, ktera zbavi
plyn vlhkosti.

Pro rozklad vzorku pouZzijeme spalovaci trubici s postrannim pfivodem o délce asi 25 cm a priméru 10 mm, ktera je
opatfena zobanem. Na trubici nasadime dvé mosazné vyhfivaci trubky, do zobanu zasuneme stfibrny drat a kolem
zobanu ovineme médénou spiralu tak, aby rozvadéla teplo od kahanu az k absorpénim trubi¢kdm. Do spalovaci
trubice nasypeme dratkovy oxid méd’naty a utésnime jej vrstvickou azbestové vaty.

Za spalovaci trubici pozd&ji zapojime dvé absorpéni trubicky, pfipravime si proto stojan s drzaky a potfebné hadicky.
Jako prvni umistime trubi¢ku naplnénou anhydronem (chloristanem hotfe¢natym) nebo chloridem vapenatym pro
absorpci vody. Druhou trubi¢ku naplnénou askaritem (natronovym azbestem) nebo hydroxidem draselnym pro
zachyceni oxidu uhli¢itého a kratkou vrstvou anhydronu pro absorpci vody vzniklé neutralizaéni reakei umistime
¢ernou vrstvou askaritu napied. Vzdalenost trubicek od spalovaci trubice musi byt minimalni, jinak by plynné
zplodiny rozkladu zkondenzovaly v hadi¢kéch a tim by se analyza znehodnotila.

Obr.: SCHEMA APARATURY PRO STANOVENI UHLIKU A VODIKU
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1 — piived precisténého kysliku; 2 — spalovacdi trubice; 6
3 — pryZova zatka; 4 — mosazna trubka; 5 — pyrolanova
lodicka se vzorkem; 6 — katalyzator oxid médnaty; 7 — médéna
spirala omotana okolo zobanu; 8 — stfibrny dratek; 9 — trubicka

pro absorpci vody; 10 — trubicka pro absorpci oxidu uhligitého;
11 — wystup plynu; 12 — série kahand.

3.3.2. PRIPRAVA ANALYZY

Sestavime aparaturu bez pfipojenych absorpénich trubicek a spustime pfivod kysliku. Je tieba pfedejit tomu, aby se
roztok z bublacku dostal hadi¢kou do susici trubice, proto prutok kysliku zvySujeme pozvolna. Rychlost pritoku
plynu regulujeme tak, aby bublackem prochézely asi 3 — 4 bublinky za sekundu (priitok ptiblizné 15 ml.s™).
Katalytickou napln vyhfejeme pies mosaznou trubku Bunsenovym kahanem s nastavcem na teplotu 400 — 500 °C.
Spalovaci trubici kratce pfezihdme plnym plamenem Tecluho kahanu.

Po prezihani nechame trubici prochazet kyslik za stalého zahfivani katalytické naplné.

Pfi zmén€ v aparatufe (napt. vymena naplni) a po delsi pracovni prestavce provadime slepy pokus jako pti spalovani
bez vzorku latky. PfirGstek vahy trubicky na vodu nesmi byt vétsi nez 50 pg, u trubi¢ky na oxid uhli¢ity 20 pg.



3.3.3. PROVEDENI ANALYZY
3.3.3.1. VAZENI ABSORPCNICH TRUBICEK A VZORKU

Z absorpénich trubi¢ek odstranime uzaveéry, otifeme je vlhkym flanelovym hadiikem a do sucha vytfeme suchym
flanelem (Usti trubicky nesmi byt znecisténo zbytky gumy nebo vlakniny). Prazdné trubicky vazime na analytickych
vahach, na nez je klademe pinzetou nebo pomoci flanelového hadtiku.

Na kahanu vyzihané pyrolanové lodi¢ky nechame zchladnout na kovovém blocku se sklenénym vi¢kem, lodicky
pfendSime pouze na blocku. Navazujeme 10 — 20 mg stanovované latky, explozivni vzorky smisime pfed spalovanim
s moiskym piskem.

3.3.3.2. PRIPRAVA KE SPALOVANI

Lodicku vsuneme pomoci pinzety do spalovaci trubice do vzdéalenosti asi 3 cm od katalytické naplné, trubici
uzavieme pryzovou zatkou. Pfipojime absorpéni trubi¢ku pro absorpci vody a za ni trubi¢ku pro oxid uhliéity, Sedou
vrstvou askaritu smérem ke spalovaci trubici.

P1i ptipojovani trubicek se presvédéime o té€snosti aparatury — uzavieme prstem zoban spalovaci trubice a poté
postupné konec kazdé absorpéni trubicky, proud bublinek v bublac¢ku se musi zastavit. Zkontrolujeme pritok
kysliku, odchylky upravime vyrovnavacem tlaku.

3.3.3.3. SPALOVANI VZORKU

Mosaznou trubku ur¢enou k rozvodu tepla pii spalovani vzorku posuneme tésne pred lodicku se vzorkem. Spalovani
musi byt pozvolné — vyhfivaci mosaznou trubku posunujeme pies lodicku velmi opatrné. Ped kazdym posunutim je
nutno pockat, az odezni zmény v latce vyvolané predchozim posunem. Po dokonalém spaleni piezihame spalovaci
trubici plamenem Tecluho kahanu, a to zvlasté v mist¢ lodicky.

Pribézné kontrolujeme prutok kysliku, nesmi dojit k jeho zastaveni. Pfi pfili§ rychlém spalovani dochézi k
uhelnaténi latky — zuhelnatély zbytek se spaluje velice obtizné. V trubicce pro absorpci vody nesmi dochazet ke
kondenzaci. K ohfevu spoje mezi spalovaci trubici a absorpéni trubickou slouzi médéna spiralka — teplota by se v
téchto mistech méla pohybovat mezi 80 a 100 °C.

3.3.3.4. UKONCENI ANALYZY

Po ukonceni spalovani odstranime spalovaci kahan a spalovaci trubici proplachujeme 10 minut zvySenym proudem
kysliku. Odpojime absorpéni trubic¢ky, redukénim ventilem ptiskrtime proud kysliku, vytadhneme lodic¢ku a spalovaci
trubici pfezithame pro dalsi analyzu. Absorpéni trubi¢ky nechdme zchladnout po dobu asi 10 minut v exsikatoru,
oCistime je a vlozime do prostoru vah. Po nékolika minutach, kdy dojde k vyrovnani teplot s vahami, trubicky
zvéazime.

Napln spalovaci trubice nechame vychladnout v proudu kysliku, zoban trubice uzavieme hadi¢kou se sklenénou
kulickou, absorpéni trubi¢ky uzavieme rovnéz hadic¢kami se sklenénymi kuli¢kami a ulozime do exsikatoru. Lodicky
prechovavame na kovovém blocku.



