4. STANOVENI SiRY

4.1. Uvop

Spolecnym rysem metod pro stanoveni siry je mineralizace organické slouceniny a
prevedeni organicky vazané siry na jednotnou formu vhodnou pro stanoveni analytickymi
metodami. K destrukci sirnych sloucenin se pouZivaji oxidacni i redukcni zplsoby rozkladu.
Oxidacni rozklad latek s organicky vézanou sirou se provadi nej¢astéji spalovanim v kifemenné
trubici v proudu kysliku, nebo v uzavi‘ené nadobé v atmosfére kysliku (podle Schénigera).

SloZeni rovnovéiné smési oxidu sificitého a oxidu sirového je ovlivnéno teplotou a
termodynamické rovnovéha se posunuje se stoupajici teplotou ve prospéch tvorby oxidu
sificitého. Zplisob konecného stanoveni oxidd siry zaleZi na mnoZstvi siry v analyzované latce,
na piitomnosti dalsich prvkd ve vzorku i na zplisobu rozkladu a absorpce oxidacnich produkta.

Konstituéni sira se stanovuje jako siran nebo kyselina sirova. Klasicka vazkova metoda
stanoveni sirand ve formé siranu barnatého je nahrazovana metodami titranimi. Absorpéni
hmota nebo roztok ma zajistit soucasnou oxidaci na siranovou formu. Pii spalovani v uzavienég

nadobé podle Schénigera se jako absorpéni roztok pouziva neutralni peroxid vodiku. [uac(14)]

4.2. PRIPRAVA VZORKU

4.2.1. LABORATORNI PRIPRAVA KYSLIKU

4.2.1.1. PRINCIP METODY

Podstatou  Schonigerovy mikrometody stanoveni organicky vazané siry je spalovani
v bafice naplnéné kyslikem. Jednodude Ize pouZit bombu se stlacenym plynem, ale abychom si
vyzkouseli alternativni fedeni, budeme v této dloze kyslik pifipravovat rozkladem peroxidu vodiku
manganistanem draselnym.

Reakce je silné exotermni a vznikajici plyn obsahuje i molekuly peroxidu a vodni paru.

Proto je ti'eba plyn zbavit peroxidu vodiku a wysusit, abychom ziskali cisty kyslik.
4.2.1.2. PomMmoOcCky

4.2.1.2.1. LABORATORNI SKLO

« FErlenmayerova baiika (1 ks 1000 ml) e délici ndlevka (1 ks)
kadinka (1 ks 100 ml)

sklenéna trubicka (2 ks)

« odmérny valec (1 ks 500 ml)

«  promyvaci ldhev (2 ks)



4.2.1.2.2. DALSI POMUOCKY

« e-m michacka e laboratorni 1Zicka « stojany
* gumova zatka « tuk na zabrusy o drigky
« gumove hadicky + michadélko

4.2.1.3. CHEMIKALIE

+ peroxid vodiku + manganistan draselny + kyselina fosforecna

4.2.1.4. PosTtup

4.2.1.4.1. SESTAVENI APARATURY

Erlenmayerovu barku o objemu 1000 ml postavime na elektromagnetickou michacku a
piipevnime drzdkem ke stojanu. Do barfky nalijeme 450 ml destilované vody a 50 ml
koncentrovaného peroxidu vodiku a opatrné vlozime vétsi michadélko. Nasledné bariku
utésnime zatkou se dvéma otvory a do jednoho z nich zasuneme délici nalevku, kterou
upevnime drzakem ke stojanu. Nalevku naplnime roztokem manganistanu draselného, ktery
piipravime rozpusténim % malé laboratorni
[Zicky krystalkd v 75 ml destilované vody.

Do druhého otvoru v zdtce zasuneme

sklenénou trubicku ve tvaru £ a hadickou ji
spojime  se dvéma sériové usporadanymi
promyvacimi lahvemi, které pomod drZdkd

plipevnime ke stojanu. Prvni ldhev naplnime

do jedné tietiny destilovanou vodou, do druhé

r

pak nalijeme stejny objem kyseliny fosforeéné. & 5 4

Na promyvaci lahev s kyselinou fosforecnou

nasadime hadicku, na Jjejiz druhy konec 1 - barika s peroxidem vodiku

pfipevnime sklenénou trubicku. 2 — délici nalevka s manganistanem draselnym
3 - elektromagneticka michacka

4 — promyvaci lahev s destilovanou vodou

5 — promyvaci lahev s kyselinou fosforeénou
6 — barika s absorpénim roztokem

7 — zatka s platinovym dratkem

OBRAZEK 3: APARATURA PRO PRIPRAVU KYSLIKU A STANOVENT DLE SCHONIGERA

4.2.1.4.2. PROBEH REAKCE

Zkontrolujeme, zda je sestavend aparatura véetng promyvacich lahvi zapojena spravné,
zapneme elektromagnetickou michacku a opatrné pridame do banky s peroxidem vodiku
pomoci délici nalevky asi Ctwrtinu objemu roztoku manganistanu draselného. Reakce se

rozb&hne po redukci manganistanu na oxid manganicity, ktery katalyzuje rozklad peroxidu.



Rychlost reakce pozorujeme podle bublinek v promyvacich lahvich. Po nékolika minutach
je z aparatury vytlaten vzduch a pro néasledujicich asi deset minut mame k dispozici zdroj
kysliku s velikosti préitoku okolo 1 1min™. Pfi nasledném spalovani vzorku se snazime byt

precizni a zaroven rychli, aby nam vystacil kyslik z probihajiciho rozkladu peroxidu vodiku.

4.2.2. PRIPRAVA VZORKU DLE SCHONIGERA

4.2.2.1. PRINCIP METODY

Podstatou stanoveni siry v organickych lakach podle Schionigera je spalovani v barice
naplnéné kyslikem. Jako absorpéni roztok se pouzivé zfedény peroxid vodiku, ve kterém se
vaZou oxidy siry vzniklé spalovanim a zarovefl se oxiduji aZ na kyselinu sirovou. Ta pak mdze
byt stanovena gravimetricky jako sraZenina siranu barnatého, nebo nékolika titracnimi

metodami, napf. alkalimetricky, chelatometricky nebo titraci chloristanem barnatym.
4.2.2.2. PomoOcky

4.2.2.2.1. LABORATORNI SKLO

Erlenmayerova barka se zébrusem (3 ks 300 ml)

sklenéna zabrusova zatka s platinovym dratkem (3 ks)

pipeta délena (2 ks 5 ml)

4.2.2.2.2, DALSI pOMOCKY

» analytické vahy « stojany * kahan
« filtraéni papir (¢. 589) » drZaky o zapalky
* |aboratorni [Zicka « nizky o« fuk
4.2.2.3. CHEMIKALIE
5cm
+ peroxid vodiku + aceton

4.2.2.4. Postup

4.2.2.4.1. NAVAZKA VZORKU

MNa analytickych vahach navéiime priblizné
10 mg analyzované latky. Navazku pak vsypeme OBRAZEK 4 SLOZENT PAPTRKU
na papirek pfipraveny pro spalovéni vzorku a
sloZzime jej podle obrazku 4. Slozeny papirek pak umistime do platinové spirély zatavené do
zatky se zdbrusem. Platinovy dratek musi byt isty, toho dosdhneme jeho opakovanym
namécenim do koncentrované kyseliny chlorovodikové a naslednym zihanim. Timto zplsobem si

piipravime az tii paralelni vzorky.



Do Erlenmayerovy barky o objemu 300 ml, kterd bude slouZit jako spalovaci banka,
napipetujeme 9 ml destilované vody a 1 ml koncentrovaneho peroxidu vodiku. Pfipravime si az
tii bafky s absorpénim roztokem, které si oznadime a piifadime k nim jednotlivé wvzorky

plipravené ke spalovani. Dikladné namazeme zdbrusy banék i zatek vhodnym tukem.

4.2.2.4.2. SPALOVANI V ATMOSFERE KYSLIKU

Do prvni z pfipravenych spalovacich banék umistime sklenénou trubicku s pifivodem
kysliku tak, aby se nedotykala absorpcniho roztoku. Po naplnéni barky kyslikem vytdhneme
trubicku a umistime ji do daldi barfky. Uchopime pfislusnou zdtku se wvzorkem, kahanem
zapalime volny konec papiru a velmi rychle bafku neprodysSné uzavieme. Papirek se vzorkem
okamZité shoff v kyslikové atmosfére, proto je ti'eba zajistit kontrolu piipadného Uniku spalin. Je
vhodné tento krok nejprve wyzkoudet s prazdnym papirkem, protoZe pifi sebemensdim (niku
spalin by doslo ke znehodnoceni analyzy.

Jakmile papirek dohofi, odstavime barku a stejny proces provedeme s daldim vzorkem.
Timto zplsobem mineralizujeme vdechny piipravené vzorky. Samovolnd absorpce oxid@ siry
v roztoku na dné bariky trva asi pll hodiny, béhem tohoto procesu je vhedné mirnym krouZivym
pohybem obsahem bariky nékolikrat zamichat. Po uplynuti této doby barku otevieme a jeji

stény a zatku s platinovym dratkem oplachneme asi 10 ml acetonu.

4.3. GRAVIMETRICKA ANALYZA

4.3.1. STANOVENI SIRANU BARNATEHO

4.3.1.1. PRINCIP STANOVENI

Siranové anionty se kvantitativné srazejl v prostfedi kyseliny chlorovodikové roztokem
chloridu barnatého ve formé hilé sraZeniny siranu barnatého. Ta viak velmi snadno adsorbuje
cizi jonty, proto musi sraZzeni probihat za horka a roztok cinidla se musi pfidédvat zvolna po
kapkach. Roztok je potom tieba nechat stat na teplé vodni lazni, aby se sraZzenina wylucovala
v hrubozrnéjsi formé.

SraZenina se po filtraci a nékolikangsobném promyt’ destilovanou vodou ziha v kelimku

pii 700 °C a diferennim vazenim se stanovi obsah siranu barnatého. [4]
4.3.1.2. PoMOCKY

4.3.1.2.1. LABORATORNI SKLO

» filtradni nalevka » kadinka (1 ks 100 ml, 1 ks 250 ml)

4.3.1.2.2. DALSI POMUOCKY



« analytické vahy « zihad kelimek + kahan
o filtracni papir (¢. 589) » trajnozka » zapalky
« filtracni kruh » triangl e klesté

4.3.1.3. CHEMIKALIE

» chlorid barnaty

4.3.1.4. Postup

Piipraveny vzorek okyselime 1 ml koncentrovang HCl a zahfivame témé&i k varu. Za
stalého michani na elektromagnetické michadce srazime asi 30 ml roztoku chloridu barnatého o
koncentraci 0,05 mal %, ktery pfiddvame po kapkach. Bafiku se sraZeninou nechdme stét
necelou hodinu v teplé vodni lazni za ob&asného michani.

SraZeninu filtrujeme papirovym filtrem po pedchozi trojnésobné dekantaci a promyvéame
horkou destilovanou vodou do negativini reakce na chloridy. Filtr se srazeninou pak umistime do

zvazeneho Zihactho kelimku — filtr vysusime, spalime a Zihdme do konstantni hmotnosti.

4.4. ODMERNA ANALYZA

Kyselina sirovéa se jako produkt kvantitativniho spalovani siry stanovi srézeci titraci
odmeérnym roztokem chloristanu barnatého na indikator sulfonazo III s barevnym prechodem
fialovy indikator — modry komplex indikdtoru s barnatymi ionty. Pro sniZeni rozpustnosti
vznikajicl sraZzeniny siranu barnatého se titrace provadi v prostiedi acetonu. [9]

Titrace chloristanem barnatym viak neni jedinou titracni metodou pro stanowveni siry.
Bezdusikate latky se spaluji nad neutralnim roztokem peroxidu vodiku a vznikla kyselina sirova
se titruje alkalimetricky na smésny indikator methyléervené a bromkresolové zelené. [1]

Dusikate latky se spaluji nad alkalickym roztokem peroxidu vodiku, po okyseleni kyselinou
chlorovodikovou se peroxid varem rozloZi a siranove ionty se srazeji standardnim roztokem
chloridu barnatého. Pridd se prebytek standardniho roztoku chelatonu 3, zalkalizuje se
amoniakem a titruje se zpét standardnim roztokem hofeénaté soli na indikator eriochromovou

cern T, ktery signalizuje bod ekvivalence barevnym pfechodem z ¢ervené na modrou. [1]
4.4.1. TITRACE CHLORISTANEM BARNATYM

4.4.1.1. PoODSTATA STANOVENI

Celkovy obsah oxidd siry a kyseliny sirové se stanovi jako siranovy anion po absorpci
spalin v 3 % roztoku peroxidu wodiku. Sirany v absorpénim roztoku se titruji roztokem

chloristanu barnatého na indikator sulfonazo II1. [10]



4.4.1.2. RUSIVE vLIVY

Stanoveni je rudeno anionty kyselin, které jsou za danych podminek t&kavé. Primérma
chyba stanoveni za piftomnosti kyseliny chlorovodikové se ve dvou aZz stonasobném molarnim
piebytku pohybuje v rozsahu 1 -5 %, za piftomnosti kyseliny dusiéné ve stejném prebytku je
chyba 3 — 8 %. [10]

4.4.1.3. PomoOcky

4.4.1.3.1. LABORATORNI SKLO

= byreta (1 ks 10 ml, 1 ks 25 ml) = odmérny vélec (1 ks 20 ml)
« pipeta (1 ks 10 ml, 1 ks 20 ml) = analyticka nalevka
* pipeta délena (1 ks 2 ml, 1 ks 5 ml) * sklenéna tycinka

» titracni banka (3 ks 100 ml, 3 ks 250 ml)
e kadinka (1 ks 100 ml, 1 ks 250 ml, 1 ks 500 ml)
« odmérmna barka (1 ks 100 ml, 1 ks 250 ml, 1 ks 500 ml, 1 ks 1000 ml)

4.4.1.3.2. OSTATNI POMOCKY

« automaticka byreta = suUSArna * kahan
« analytickeé vahy s trojnozka s zapalky
+ e-m michacka o filtracni papir * |odicka
» michadélka s azbestova sitka s |Zicka

4.4.1.4. CHEMIKALIE

* kyselina sirova s siran hydrazinia = aceton
+ kyselina chlorista + uhlicitan sodny « pyridin
* hydroxid barnaty * sulfonazo III
= chloristan barnaty «  methyloranz

4.4.1.5. Postup

4.4.1.5.1. PRIPRAVA ROZTOKO

Pred titraci je nutné nejprve pripravit vSechny potrebné roztoky. Obecné plati pravidlo, ie

relativné velmi zi'edéné roztoky se snaZime pfipravovat fed&nim roztokd o vy koncentraci.

4.4.1.5.1.1. ODMERNY ROZTOK CHLORISTANU BARNATEHO

Pro pfipravu odmé&mého roztoku chloristanu barnatého o koncentraci 0,01 mal I
navazime 3,4 g bezvodého nebo 3,9 g trihydratu chloristanu barnatého. Navazku rozpustime
v destilovang vodé a kvantitativné prevedeme do odmérné baiiky 1000 ml a doplnime po rysku.

Ekvivalentnim zpfisobem pifpravy odméméhe roztoku chloristanu barnatého je smiseni



roztoku hydroxidu barnatého s roztokem kyseliny chloristé. Timto zplsobem nejprve pffipravime
zésobni roztok o kancentraci 0,1 mol I}, ktery pak desetkrét ziedime a ziskdme tak odmérny
roztok o pfibliZzné koncentraci 0,01 mal %

NavaZzime 31,6 g oktahydratu hydroxidu barnatého, ktery rozmichame v 250 ml
destilované vody a po zahati asi na 60 °C pifidédme po ¢astech 17,5 ml 70 % kyseliny chloristé
ziedéné na 100 ml. [10]

Pokud roztok zdstane mlékovité zkalen, pfiddme nékolik kapek kyseliny chloristé aZ do
vyjasnéni. Nasledné zdstdvd na dné maly nerozpustny zbytek, ktery odfiltrujeme. Filtrat jimdme
do odmérmé banky na 1000 ml, kde jej zfedime na objem asi 900 ml. Pridavkem ziedéné

kyseliny chloristé upravime pH na hadnotu 5 a banku doplnime destilovanou vodou.

4.4.1.5.1.2. TLUMIVY ROZTOK

Tlumivy roztok pro titraci chloristanem barnatym pfipravime smichanim roztoku kyseliny

chloristé o koncentraci 1,0 mol ¢ s pyridinem v poméru 1 : 1.

4.4.1.5.2. STANOVENI PRESNE KONCENTRACE ODMERNEHO ROZTOKU

Chloristan barnaty neni zakladni latka pro kvantitativni analyzu, proto je nutné stanovit
piesnou koncentraci pfipraveného odmérného roztoku jeho standardizaci. Standardizace
odmérného roztoku se provadi na siran hydrazinia nebo na standardni roztok kyseliny sirové,

jeho? standardizaci lze provést napf. na uhlicitan sadny.

4.4.1.5.2.1. STANDARDIZACE NA SIRAN HYDRAZINIA

Asi 160 aZ 180 mg siranu hydrazinia wysudime pfi 130 °C, pfesné odvazime na
nalytickych wahach a rozpustime v destilované vodé. Roztok kvantitativné prevedeme do
odmérné barky 250 ml a daplnime destilovanou vodou po rysku.

Do titracni bafiky 100 ml odpipetujeme 10 ml tohoto roztoku, pfidame 20 ml acetonu,
0,8 ml tlumivého roztoku a jednu aZz dvé kapky indikdtoru sulfonazo III. Roztok titrujeme
odmérnym roztokem chloristanu  barnatého po kapkach za stalého michani na
elektromagneticke michacce. V badé ekvivalence se zméni barva indikatoru z cervenofialove do
modré. [10]

4.4.1.5.2.2. STANDARDIZACE NEPRIMO NA UHLICITAN SODNY

Piipravime 0,01 mol I"* roztok kyseliny sirové, ktery standardizujeme na bezvody uhli¢itan
sodny, jako indikator pouZijeme methyloranZz. Piesnou koncentraci odmérného roztoku
chloristanu barnatéha pak stanovime titraci standardizovaného roztoku 0,01 mol It kyseliny
sirové na indikdtor sulfonazo III. Titrujeme pomalu po kapkdch za intenziviniho michani na

elektromagneticke michacce.

4.4.1.5.3. STANOVENI CELKOVEHO OBSAHU KYSELINY SiROVE



Pripraveny roztok spalin stanovované latky obsahujici kyselinu sirovou kvantitativné
prevedeme do titracni barfky 250 ml, ziedime dvoinasobnym mnoZstvim acetonu a piidame
nékolik kapek indikdtoru. Na kaZdych 20 ml tohoto roztoku je tieba pfidat 0,5 ml tlumivého
roztoku kyseliny chloristé a pyridinu. Za intenzivniho michani na elektromagnetické michacce
titrujeme odmérnym roztokem chloristanu barnatého z Cervenofialového do modrého zbarveni.

Titraci je nutné provadét po kapkéch wvintervalech asi jedné sekundy. Pii welkych
spotfebdch mize dojit ke zhordeni piechodu indikdtoru vlivem ziedéni vodou, v tom piipadé je

vhadné pfidat aceton ve dvojnasobném mnozstvi na spotiebu Cinidla.

4.4.2. ALKALIMETRICKA TITRACE

4.4.2.1. PODSTATA STANOVENI

Celkovy obsah oxidl siry a kyseliny sirové se stanovi jako siranovy anion po absorpci
spalin v neutrdinim 3 % roztoku peroxidu vodiku. Kyselina sirova v absorpénim roztoku se

titruje odmérnym roztokem hydroxidu sodného na smésny indikator. [10]

4.4.2.2. RUSIVE vLIVY

Stanoveni je rusena veskerymi kyselymi a alkalickymi tékavymi slouceninami. [10]
4.4.2.3. PomOcCKy

4.4.2.3.1. LABORATORNI SKLO

* byreta (1 ks 10 ml, 1 ks 25 ml) » titracni banka (3 ks 250 ml)
e pipeta (1 ks 10 ml, 1 ks 25 ml) = odmérnéa banka (1 ks 250 ml)
e kadinka (1 ks 100 ml, 1 ks 250 ml)

4.4.2.3.2. OSTATNI POMOCKY

e automaticka byreta . * kahan
= analytické vahy . = zapalky
= o-m michacka « trojnozka = lodicka
» michadélko » azbestova sitka » [Zicka

4.4.2.4., CHEMIKALIE

» hydroxid sedny « fenolftalein » smésny indikator

s kyselina st'avelova s methylerven s bromkresolova zelen

4.4.2.5. Postupr

4.4.2.5.1. PRIPRAVA ROZTOKUO



4.4.2.5.1.1. ODMERNY ROZTOK HYDROXIDU SODNEHO

Odmémy roztok hydroxidu sodného o priblizné koncentraci 0,02 mol I piipravime
ziedénim zasobniho roztoku o koncentraci 0,2 mol I, ktery piipravime rozpusténim 2,0 g

hydroxidu sodného v destilované vodé a doplnénim po rysku na objem 250 ml.

4.4.2.5.1.2. SMESNY INDIKATOR

Pro piipravu smésného indikdtoru rozpustime 0,1 g methylové cervené a 0,2¢g

bromkresolové zelené ve 100 ml 60 % roztoku ethanolu v destilované vodé. [10]

4.4.2.5.2. STANOVENI PRESNE KONCENTRACE ODMERNEHO ROZTOKU

Hydroxid sodny nepatii mezi zékladni latky pro kvantitativni analyzu, proto je nutné

stanovit pfesnou koncentraci piipraveného odmérného roztoku jeho standardizaci.

4.4.2.5.2.1. STANDARDIZACE NA KYSELINU STAVELOVOU

Odmérny roztok hydroxidu sodného standardizujeme na kyselinu stavelovou. Pro zjisténi
piesné koncentrace odmérného roztoku je také moZné pouZit jinou zakladni latku, napf.
hydrogenstavelan draselny, kyselinu benzoovou, kyselinu salicylovou ¢i siran hydrazinia.

Alkalimetrickou titraci provedeme na indikator fenolftalein, bod ekvivalence se projevi

trvalym nardZovélym zbarvenim.

4.4.2.5.3. STANOVENI CELKOVEHO OBSAHU KYSELINY SIROVE

Piipraveny roztok spalin stanovovane latky kvantitativné prevedeme do titracni bariky
250 ml, zfedime destilovanou vodou na objem 100 ml a varem po dobu pfiblizné péti minut
roztok zbavime oxidu uhli¢itého. Po ochlazeni na laboratorni teplotu pfidame 2 aZ 4 kapky
smésného indikdtoru a roztok titrujeme odmérnym roztokem hydroxidu sedného  do

Sedomodrého zbarveni.
4.4.3. CHELATOMETRICKA TITRACE

4.4.3.1. PRINCIP STANOVENI

Chelatometrickou metodou se stanovi obsah kyseliny sirové nepiimo. Siranové ionty
v roztoku vzorku se vysrazi piesné definovanym piidavkem chloridu barnatého, piidé se
prebytek standardniho roztoku chelatonu 3, ktery se po zalkalizovéni amoniakem titruje zpét

standardnim roztokem hofeénaté soli na eriochromovou Ceri T. [1]
4.4.3.2. PoMOCKY

4.4.3.2.1. LABORATORNI SKLO

+ byreta (1 ks 10 ml, 1 ks 25 ml) « titracni banka (3 ks 250 ml)
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+ pipeta (1 ks 10 ml, 1 ks 25 ml)
kadinka (1 ks 100 ml, 1 ks 250 ml, 1 ks 500 ml)
* odmérna barka (1 ks 100 ml, 1 ks 250 ml, 1 ks 1000 ml)

4.4.3.2.2. OSTATNI POMOCKY

* automaticka byreta * e-m michacka * |odicka

e analytické vahy « michadélko e |7icka

4.4.3.3. CHEMIKALIE

+ chelaton 3 « chlorid amonny + amoniak

+ siran hofefnaty « chlorid barnaty
4.4.3.4. Postur

4.4.3.4.1. PRIPRAVA ROZTOKO

4.4.3.4.1.1. STANDARDIZACE ROZTOKU CHELATONU 3

Pro piipravu 1000 ml 0,01 mol I"* standardniho roztoku chelatonu 3 je navézka 3,36 . Z
piredpokladu Cistoty chelatonu p.a. jej lze povaZovat za zakladni latku. Jinak se ke standardizac
pouzivéa chlorid olovnaty, dusi¢nan olovnaty, uhlicitan vépenaty, dusiénan bismutity, sira

horecnaty nebo kovy zinek, bismut ¢i méd’ nebo jejich oxidy. [4]

4.4.3.4.1.2. PRIiPRAVA AMONIAKALNIHO PUFRU

V destilovang vodé rozpustime 54 g chloridu amonného, piidame 350 ml konc. roztok

amoniaku a doplnime destilovanou vodou na objem 1000 ml. [4]
4.4.3.4.2. STANOVENI PRESNE KONCENTRACE ODMERNEHO ROZTOKU

4.4.3.4.2.1. STANDARDIZACE ROZTOKU CHLORIDU BARNATEHO

Pfesnou koncentraci standardniho roztoku chloridu barnatého 0,01 mal I* stanovime dl
postupu pro stanoveni celkového obsahu kyseliny sirové (viz 4.4.3.4.3.). PouZijeme standardr
roztok kyseliny sirové o koncentraci 0,01 mal I, ktery standardizujeme na bezvody uhlicita

sodny a indikdtor methyloranz. Pro stanoveni pipetujeme 10 ml roztoku chloridu barnatého.

4.4.3.4.3. STANOVENI CELKOVEHO OBSAHU KYSELINY SIROVE

Piipraveny roztok spalin stanovované latky obsahujici oxidy siry v podobé kyseliny sirov
kvantitativné pi'evedeme do titracni banky o objemu 250 ml, okyselime 1 ml koncentrovan
kyseliny chlorovodikove a nasledné varem rozlozime peroxid vodiku. Za neustalého michani n
elektromagnetické michacce piidavame po kapkach 20,00 ml 0,01 mol I”* standardniho roztok

chloridu barnatého a 20,00 ml standardniho roztoku chelatonu 3 ¢ koncentraci 0,01 mol %,
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Roztok zalkalizujeme 10 ml amoniakdlniho dstojného roztoku a titrujeme standardnim
roztokem siranu hofecnatého o koncentraci 0,01 mol I na indikator eriochromovou erfi T

7 Cerveného do modrého zbarveni. [1, 4]



