JODOMETRICKE STANOVENI ROZPUSTENEHO
KYSLIKU

(podle Winklera v Alsterbergové modifikaci)

Principem stanoveni je reakce rozpusténého kysliku s hydroxidem manganatym
(vylouceném ve vzorku) v alkalickém prostedi za vzniku ekvivalentniho mnoZzstvi hydroxidu
manganitého (rezavé hnéda srazenina). Po okyseleni a ptidavku jodidu draselného vznika
ekvivalentni mnozstvi jodu, které se stanovi titraci thiosiranem sodnym na Skrob jako
indikator. Kyslik se tedy stanovuje nepiimo (jako jod).

Rusivy vliv dusitant je eliminovan piidavkem azidu (£).
MnSO, + 2KOH — Mn(OH), + K,SO,
2Mn(OH), + 30, + H,0 — 2Mn(OH);
2Mn(OH)3; + 3H,S0, = Mn,(S0,);
Mn,(S0,4); + 2KI = I, + K,S0,4 + 2MnSO,
I, + Na,S,03 = 2Nal + Na,S,0¢
Metoda je vhodna pro koncentrace > 0,2 mg-1™.
Pomiicky:  3x kyslikovka (100-150 ml)- kazda ma pfesné vyznaceny objem
NESMI SE ZAMENIT ZATKA
2x specialni pipeta s neziizenym ustim
3x titracni barika
Cinidla: MnSO, (380 g MnSO4-H0 se rozpusti v demi vodé a doplni do 1 1)

Srazeci roztok (350 g KOH a 75 g KI se rozpusti v demi vod¢ a po ochlazeni
se doplni do 500 ml).

V piipad¢ rusivého vlivu se k roztoku pfida 5 g NaN3z rozpusténého v demi
vodé a poté aZ se roztok doplni do 500 ml.

H,SOy (zfedéna 1:1)
NayS,0j5 (titracni roztok ¢ = 0,025 mol-I™)
(6,2 g NaS,03-5H,0 a 0,4 g NaOH se rozpusti v demi vodé a doplni do 1 1)

Skrob (indikatorovy roztok)



Postup:

Odbér vzorku z vodovodniho fadu se provadi pomoci sklenéné trubi¢ky nebo plastové
hadicky a piivadi se ke dnu kyslikovky. Objem vzorku se nechd aspon 5x vyménit.
Kyslikovka se zazatkuje tak, aby pod zatkou nezlstala vzduchova bublina. Fixace vzorku se
provede pfidanim 1 ml roztoku MnSQO, pod hladinu vzorku a 2 ml srazeciho roztoku také
pod hladinu vzorku. Kyslikovka se opét zazatkuje, aby pod zatkou neziistala vzduchova
bublina. Hrdlo kyslikovky se oplachne a nékolikerym obracenim se obsah kyslikovky
promiché, dokud nevznikne dobfe usaditelna srazenina. Poté se necha stat 30 min ve tmé.

Po usazeni srazeniny se pod hladinu piida 1,5 ml zifedéné H,SO,. Proces zazatkovani,
omyti hrda, promichani se zopakuje, a necha se stat ve tmé¢ dalSich 5 min. Poté se obsah
kyslikovky pftelije do titra¢ni banky a demi vodou se oplachnou zbytky z kyslikovky i zatky.

Titruje se odmérnym roztokem Na,S,03 do svétle zlutého zbarveni, po piidani Skrobu
(zmodrd) se dotitruje do odbarveni.

Vypocet:
p= [f¢ - c(Na;S;03) - V(I\I]/alzszo3) - M(0,) - 10°] [mg - 171
14
W=V, =V [ml]
[T titra¢ni prepocitavaci faktor, fi= Y
¢ (NazS203)........... latkova koncentrace odmeérného roztoku Na;S,03 [mol-l'l]
V (Na;S;03) .......... objem odmérného roztoku Na,S;03 spotfebovany do konce titrace [ml]
(Y N (OF) RN molarni hmotnost O,= 32 g-mol™
Ve, objem vzorku [ml]
Vi e objem kyslikovky [ml]
Ve i objem srazecich roztokl ptidanych do kyslikovky pfi fixaci vzorku [ml]

STANOVENI SE PROVEDE MINIMALNE TRIKRAT



STANOVENI TITRU ROZTOKU Na,S,0;

(je tieba pro vypocty stanoveni rozpusténého kysliku a sifi¢itani)

Princip:
103 + 61~ + 6H" - 31, + I~ + 3H,0

I, + 2Na,S,05; — 2Nal + Na,S,0,

Pomiicky:  3x 250 ml Erlenmayerova barka se zatkou
Cinidla: K103 (2,675 g KIO3 dopInéno na 1 1)
H,SO, (c= 1 mol-I™)
(56 ml H,S0,4-1,84 g-cm™ se smiché s demi vodou a doplni na 1 1)
Kl p.a (pevny)
Skrob (indikatorovy roztok)

Postup:

Na analytickych vahach se odvazi as 0,67 g KlO3 (pfesnd hodnota se zapise)
a nasledné rozpusti v demi vod¢ a doplni v odmérné baiice na 250 ml.

Do 250 zabrusové Erlenmayerovy banky se nalije 100 ml demi vody, ptida se 0,5 g
KI, 5 ml roztoku 1M H,SO, a odpipetuje se 5 ml standardniho odmérného roztoku KIO3.
Barika se uzavie, promicha se jeji obsah a necha stat asi 5 min ve tmé. Po uplynuti doby se
smes titruje roztokem NayS;0s3, po pfidani Skrobu (zmodrd) se dotitruje do odbarveni.

STANOVENI SE PROVEDE MINIMALNE TRIKRAT



JODOMETRICKE STANOVENI SIRICITANU
V ROZTOKU

Princip:
Sifi¢itany redukuji v kyselém prostfedi jod a pfitom se oxiduji na sirany.
S0%~ + H,0 + 1, » 21~ + 2H* + S0%~
Nezreagovany jod se stanovi titraci odmérnym roztokem thiosiranu sodného na skrob.
I, + 2Na,S,05; — 2Nal + Na,S,04
Metoda je vhodna pro koncentrace SO3~ > 1 mg-I™.

U uvedeného postupu se neptedpoklada rusivy vliv dal$ich latek (organické latky, sulfan,
dusitany, zelezo).

Pomiicky:  2x kyslikovka (250 - 300 ml)- kazda ma piesné vyznaceny objem
NESMI SE ZAMENIT ZATKA
1x specialni pipeta S neziizenym ustim

2x titra¢ni banka (500 ml)

Cinidla: H3PO4 (25% roztok)
(196,8 ml H3PO4- 1,7 g-cm™,85%; se doplni demi vodou do 1 1)
I, (c= 0,05 mol-I™"; Fedit 2x)

(12,7 g piesublimovaného jodu se rozpusti spolu s 10 g KI ve 40 ml demi vody
a poté doplnina 1 1)

NaS;05 (titratni roztok ¢ = 0,025 mol-1™)
(6,2 g Na2S,03°-5H,0 a 0,4 g NaOH se rozpusti v demi vodé a doplni do 1 1)
Skrob (indikatorovy roztok)

Vzorek Na,SOj3 (-7H,0) -pevny



Postup:

Pripravi se roztok sifiCitanu sodné¢ho tésné pred pouZitim!- maximalné¢ 0,150 g
do 1 litru demi vody.

Do kyslikovky o znamém objemu se nalije az po okraj roztok pravé ptipraveného
roztoku sifi¢itanu sodného a uzavie se zatkou. Pipetou se piida 5 ml roztoku jodu (slabé
zluté zbarveni) a druhou specialni pipetou se piida 3 ml H3PO,. Opét se kyslikovka uzavie
zatkou, promicha a necha se stit 5 min ve tmé. Poté se smés pievede do titraéni banky
(500 ml), piebytek jodu se titruje odmérnym roztokem Na,S;03, po piidani §krobu (zmodra)
se dotitruje do odbarveni.

STANOVENI SE PROVEDE MINIMALNE DVAKRAT
Vypocet:

Pro vypocet koncentrace sifiitanu v roztoku je mozné vyuzit dva vzorce, pro oba
plati, ze je nutné provést jest¢ doplnkové stanoveni. Vyberte si variantu, neni nutné provadét

ob¢.

e Varianta l

(S0 = {[c)- V) - fi - C(Nazszo3)V;IV(Nazszo3) - M(S037) - 10°} [mg - 1=1]
VWw=V,—=Ve [ml]

| FURURRURURRIR titraCni prepocitavaci faktor, f; = 4

(o () FEO R latkova koncentrace odmérného roztoku I, [mol-17]

V(12) oo celkovy objem pfidaného odmérného roztoku I, [ml]

¢ (NazS;03)........... latkova koncentrace odmérného roztoku Na,S,03 [mol-l'l]

V (Na;S;03) .......... objem odmérného roztoku Na,S,03 spotiebovany do konce titrace [ml]

Y NEYe 2 — molarni hmotnost SO3~= 80 g-mol™

Vi, objem vzorku [ml]

VK oo objem kyslikovky [ml]

Vi o objem srazecich roztokl ptfidanych do kyslikovky pfi fixaci vzorku [ml]



Stanoveni piesné koncentrace |,

I, + 2Na,S,05 — 2Nal + Na,S,04

Postup:

Do titrac¢ni banky se nalije 100 ml demi vody, odpipetuje se 2 ml roztoku jodu a titruje
se odmérnym roztokem Na,S;03, po pfidani skrobu (zmodra) se dotitruje do odbarveni.

STANOVENI SE PROVEDE MINIMALNE TRIKRAT

e Varianta 2
p= (Vs —Ve) " fr C(N3215/203) - M(S037) - 10°] [mg - 171
v
W=Ve=Ve [ml]
Ft e titraCni prepocitavaci faktor, fi= 15
Vs oo spotieba titracniho roztoku pro slepé stanoveni [ml]
Ve v, spotteba titracniho roztoku pro titraci vzorku [ml]
¢ (NazS203)........... latkova koncentrace odmeérného roztoku NayS,03 [mol-l'l]
M (S037) ..o, molarni hmotnost SO%~= 80 g-mol™
Vi objem vzorku [ml]
Vi o, objem kyslikovky [ml]
Vi o, objem sraZecich roztokl ptidanych do kyslikovky pfi fixaci vzorku [ml]

Slepé stanoveni
Slepé stanoveni se provadi stejné€ jako stanoveni vzorku a to pro kazdou kyslikovku zvlast.

STANOVENI SE PROVEDE PRO KAZDOU POUZITOU
KYSLIKOVKU



