2. STANOVENI SIRY - SPALOVANI V KREMENNE TRUBICI

2.1. PRINCIP METODY

V elementarni analyze je nutné prevedeni siry v analyzované organické latce na jediné,
definované, analyticky stanovitelné slouceniny, tj. je nutné pievést vzorek na jeho stanovitelnou formu
bud’ oxida¢ni nebo redukéni destrukei. Po prevedeni prvku na stanovitelnou formu mohou byt
k analyze vyuzité tradi¢ni metody, jako jsou titracni a vdzkova stanoveni. Pfi spalovani vzorku
obsahujiciho siru v kiemenné (ptip. sklenéné) trubici v proudu kysliku ziskame analyticky
stanovitelny SO4*, piip. SOs*, na které se analyzovana latka spalovanim pievadi.

Pfi titracnim i vazkovém stanoveni je v§ak nevyhoda v tom, Ze tato stanoveni mohou rusit
dalsi pritomné ionty (halogenidy, dusi¢nany). Tomu lze piedchazet pouzitim instrumentalnich metod
jako napftiklad kapalinovou chromatografii na iontoménic¢ich nebo pomoci izotachoforézy.

2.2. SCHONIGEROVA METODA

Schonigerova metoda je snadna a relativn€ rychla metoda, ktera se pouziva pro
mikrostanoveni siry. Zakladem je mineralizace organické latky a nasledné prevedeni organicky vazané
siry na formu, ktera se stanovi titra¢né, pfip. pouzitim instrumentalnich metod (izotachoforéza).

Nevyhodou této metody spalovani je, ze po zapaleni filtracniho papiru mize dojit ke ztratdm
vznikajicich plynnych produktd. Pfi zazatkovani a spaleni je dulezité, aby doslo k uplnému spaleni
vzorku a v roztoku nezustaly zbytky filtraéniho papiru, z toho divodu se pouziva bezpopelovy
filtra¢ni papir. Po spaleni vzorku se necha batka stat po dobu 30 minut, aby se vzniklé¢ produkty
prevedly do roztoku, pfi protiepavani se tato doba zkracuje ptiblizn€ na 10 minut. Vzorek je poté
preveden do odmérné barky.

K absorpci analytti do roztoku mohou byt pouzity dva absorp¢ni roztoky, alkalicky a kysely,
aby mohly byt produkty stanoveny izotachoforeticky jak v alkalickém, tak v kyselém prostredi.

SlozZeni absorp¢nich roztoki pro Schénigerovu metodu je uvedeno v tabulce 6.1.

Tabulka 2.1: Slozeni absorpcnich roztokii pro Schonigerovu metodu

Alkalicky absorp¢ni roztok 1 ml 0,1M NaOH + 10 ml H,O + 0,1 ml 30% H,0»

Kysely absorpéni roztok 4 ml H,O + 0,15 ml 30% H,0,

2.3. APARATURA NA SPALOVANIi VZORKU V TRUBICI

Pro zlepseni podminek spalovani a lepsi pfevedeni produktii hofeni organickych latek do
roztoku je tfeba sestrojit aparaturu, ktera vychazi z Liebigovy metody pro stanoveni uhliku a vodiku. Z
puvodni aparatury se pouzije pouze trubi¢ku s anhydronem, aby tak zaroven se sirnymi produkty,
mohl byt stanoven také vodik.

Do aparatury se privadi kyslik z tlakové lahve, ktery je piecistén pres promyvacku naplnénou
50% KOH, prttok plynu je kontrolovan bublackem a piipadna vlhkost ptivadéného kysliku je
zachycena v U-trubici naplnéné silikagelem. Na U-trubici navazuje spalovaci trubice vyplnéna
Zeleznymi pilinami, mezi nimi je ve stiedu trubice vlozena pyrollanova lodicka se vzorkem a za
spalovaci trubici je trubicka naplnéna anhydronem. Vzniklé produkty putuji do promyvacky naplnéné
absorp¢nim roztokem a otvorem promyvacky dochazi k vyvodu odpadnich plynti do digestofte.
Spalovaci trubice je krytd mosaznymi trubickami, kterymi se pfi zahfivani pohybuje, aby nedochazelo
k prohybani trubice a aby se podpotilo spalovani.




Zahtivani trubice se provadi sérii kahant, jejichZ zar je mozno odstinit na zac¢atku a na konci
spalovaci trubice pomoci azbestovych desti¢ek. Schéma aparatury je na obrazku 6.1.
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Obrazek 2.1.: Schéma aparatury pro spalovani vzorku v trubici v proudu kysliku
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Schéma aparatury pro spalovani vzorku v trubici v proudu kysliku:

1 — promyvacka s 50% KOH, 2 — privod O, 3 — bublacek, 4 — U-trubice naplnéna silikagelem, 5 —
pryzova zatka, 6 — spalovaci trubice, 7 — mosazna trubicka, 8 — pyrolanova lodicka se vzorkem, 9 —
kahany, 10 — trubicka s anhydronem, 11 —vyvod O, 12 — promyvacka s absorpcnim roztokem.

Absorpc¢ni roztoky jsou u této aparatury stejné jako u Schonigerovy metody, ale jejich
mnozstvi je trojnasobné z diivodu velikosti promyvacky, proto je i navazka vzorku v tomto ptipadé
vyssi, a to 15-20 mg. Spalovani vzorku v této aparatuie trva ptiblizné¢ 10 minut. Po ochlazeni se
opatrné odejme trubicka s anhydronem a zvazi se jeji prirdstek b€hem analyzy. Absorpéni roztok s
rozpusténymi analyty se ptevede z promyvacky do odméerné barky a je dale analyzovan pomoci
izotachoforézy.

Tabulka 2.2: SloZeni absorpcnich roztokii pro spalovani v aparature

Alkalicky absorp¢ni roztok 3 ml 0,1M NaOH + 30 ml H,O + 0,3 ml 30% H,O»

Kysely absorpéni roztok 12 ml H,O + 0,45 ml 30% H,O,

Vzorek dale bude analyzovan na analyzatoru ITP. K izotachoforetické analyze vybereme nasledujici
systémy (dle zadani vyucujiciho):

1. Systém o kyselém pH (3,6) pro stanoveni sirand a dusi¢nand

2. Mirn¢ alkalicky systém (pH = 7,7) pro stanoveni sirant, sifi¢itand a hydrogenuhlicitand.




