Laboratote z analytiky vody

LABORATORNI STANOVENI SIRANU VE VODNEM
ROZTOKU

Cilem prace je stanovit koncentraci sirani v neznamém vzorku postupem A,

B a C a porovnat jednotlivé metody mezi sebou.

Protokol musi osahovat veskeré vypocty koncentraci, vcetné€ stanoveni
koncentrace titracniho roztoku Pb(NO;).. Dale musi obsahovat graf s kalibrac¢ni
kiivkou pro nefelometrické stanoveni s proloZenou spojnici trendu, jeji rovnici a

hodnotu spolehlivosti.

A. Vazkové stanoveni siranu

Princip gravimetrické metody je zalozeny na tvorbé prakticky nerozpustné srazeniny
siranu barnatého ve slab¢ kyselém prostiedi
S04~ + Ba’™ — BaSO4]
Srazenina se odfiltruje, spole¢né s filtracnim papirem se spali v porcelanovém kelimku
a poté se vyziha v peci pii 750°C konstantni hmotnosti. Mezi rusivé vlivy patii pfitomnost
nerozpusténych a koloidnich latek, kfemicitanti, sific¢itanti, Fe, Cr, alkalickych kovi ve
vysokych koncentracich a pftili§ nizké pH.
Metoda je vhodna pro koncentrace 10 — 100 mg/1.
Pomtcky: Vodni lazen
Kadinky (400 ml)
Porcelanové kelimky
Filtra¢ni papir (modry pruh) a rychlofiltra¢ni ndlevka
Susarna, exsikator, pec
Chemikalie: HCI p.a. — koncentrovana
BaCl, — roztok 10% hmot.(1ml sta¢i k vysraZeni cca 40 mg SO4™)
AgNO; — titraéni roztok
Methyloranz — roztok indikatoru

NH; - roztok

Stanoveni proved’te minimalné dvé a to paralelné
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POSTUP

Ke 200 ml vzorku v kadince pfiddme dvé kapky methyloranze a roztok
zneutralizujeme roztokem NHj3; nebo HCI (Zlutd barva), pfiddme 1 ml koncentrované HCI,
zahtejeme k varu a za stdlého michani pfidame najednou 10 ml horkého roztoku BaCl,
(pfedem zfedéného demi vodou na cca 100 ml) a 1 minutu intenzivné michame, po t€¢ smés
zahfivame asi 1 hodinu na vodni lazni. Pak nechame smés stdt 1 hodinu pii laboratorni
teploté.

Do smési pfidame par kapek roztoku tenzidu a srazeninu odfiltrujeme ptes filtr (390)
v rychlofiltraéni nalevce. SraZeninu promyvame demineralizovanou vodou do vymizeni
reakce na chloridy ve filtratu (stanoveni pomoci roztoku AgNO3).

Vlhky filtr se srazeninou vlozime do porcelanového kelimku, nejprve vysuSime
v susarné pii 105°C, zpopelnime pomoci plamene a po té vlozime do pfedem vyhiaté pece a
vyzihdme. Po vychladnuti zvazime kelimek se sraZzeninou a poté samotny kelimek.

Vypodet koncentrace siranu:

C(SO4%) = (F * Maasos * 10%) / Vy * Msos,. [mmol.I"]
k(SO4?) = (f * Mgasos * 10%) / Vy [mg.I™]

fo..... stechiometricky prepocitavaci faktor (0,411)
Mgasos = M(Kkelimek se sraZeninou) — m(kelimek) [g]
Mso4z- .....molekulova hmotnost SO42' (= 96,064 g/mol)

Vy..o..... objem vzorku pro stanoveni [1]

B. Stanoveni siranu titraci

Principem stanoveni je reakce siranového aniontu s kationtem Pb** podle rovnice:
SO, + Pb”" — PbSO,

Vznikly siran olovnaty je malo rozpustny a jeho rozpustnost se jesté snizuje pokud je
titrace provadéna v prostfedi acetonu nebo etanolu. Prebytek kationtd Pb>" pak reaguje
s indikatorem dithizonem za vzniku nerozpustného komplexu. Konec titrace je indikovan
zménou barvy ze zelené do fialové Cervené.

Metoda je vhodna pro koncentrace sirani nad 50 mg/1.
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Pomiicky:  Sklenéna kolona naplnéna katexem v H' formé
Erlenmayerovy baiiky (100 ml)
Automaticka byreta
Chemikalie: Pb(NO3); p.a. — titraéni roztok o koncentraci ¢ = 0,01 mol.l". (3,312 g
Pb(NOs3), p.a. vysuseného pii 180°C 2 hodiny rozpustime v demi vode,
piidame 4 ml konc. HNOj a doplnime do jednoho litru)
Na,SOy4 p.a.- roztok na stanoveni titru o ¢ = 0,01 mol.I™". (1,4205 ¢
vysusené¢ho Na,SOy pii 200°C rozpustime v demi vodé, doplnime na 1 litr).
Roztok je nutné upravit prokapanim pies katex v H' formg.
Dithizon — indikatorova smés (dithizon se smisi s kyselinou benzoovou
v poméru 1 : 50 a rozetie na jemny prasek)
Etanol nebo aceton p.a.

HCI - roztok o koncentraci 2 mol.I"' — na pfevedeni katexu do H' formy.

POSTUP

Vzorek (cca 250 ml) prokapeme pies kolonu naplnénou katexem v H' formé, rychlosti
asi 5 ml za minutu. Nechame protéct asi 80 ml vzorku poté do suché banky zachytime zbytek
protékajiciho vzorku, z eluatu odpipetujeme 10 ml vzorku do Erlenmayerovy banky ptidame
dvojnasobny objem acetonu nebo etanolu a tolik praskového indikatoru, aby barva smési byla
vyrazné¢ modrozelend, a titrujeme odmérnym roztokem Pb(NOs), do fialové Cervené barvy.
POZOR barevny pifechod je vidét nejlépe pfi dennim svétle, svétlo zarivek muze pod
ekvivalence zkreslit. Pro zjisténi barevného ptechodu je dobré provést titraci na demi vodé

(slepé stanoveni se kterym se ve vysledku nepocitd)

Titraci proved’te minimalné dvakrat

Po pouziti katexu je nutné ho prevést zpét do H' formy a to pouzitim 150 ml
o koncentraci 2 mol.I"' s poloviénim pritokem neZ pfi sorpci, poté se katex promyje demi
vodou (cca 150 ml).

Vvypocet koncentrace siranu:

c(S04%) = Ve * c(Pb(NOy)) * f, * 10° / V, [mmol.I""]
k(SO4%) = Ve * c(Pb(NO3)) * f, * M sos. * 10°/ Vg [mg.1"]
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froveennnnn titracni faktor (1)
Msoao- ...molekulova hmotnost SO42' (= 96,064 g/mol)
Voouuennnn. objem vzorku pro stanoveni [ml]

Ve.oninnn. spotteba titraéniho roztoku [ml]

C. Nefelometrické fotometrické stanoveni siranu

Stanoveni absorp¢ni spektrometrii je zaloZeno na reakci siranli s chloridem barnatym za
vzniku bilého zakalu siranu barnatého, kdy intenzita zbarveni je umérna koncentraci sirant ve

vzorku. Metoda je spolehliva do koncentrace sirani 50 mg/l.

Pomtucky: Spektrofotometr
3 cm kyveta
Kédinky (100 ml)
Stopky

Chemikalie: BaCl, p.a. — pevny
roztok na sirany — 240 g NaCl + 20 ml koncentrované HCI doplnéné na 1 litr
destilovanou vodou, uchovavame v PE lahvi.
Na,SO4 — roztok o koncentraci 1g/1 pro ptipravu kalibra¢nich roztokt. (1,478 g

vysusen¢ho Na,SO4 pii 200°C rozpustime v demi vodé, doplnime na 1 litr)

POSTUP
Do kadinky se odpipetujeme 25 ml vzorku (nebo vzorku zifedéného na 25 ml
destilovanou vodou). Soucasn¢ pridame 5 ml roztoku ,,na sirany,, a specialni odmérkou pevny
BaCl,. Smés 45 sekund intenzivné michame a pak nechame stat 4 minuty. Potom opét 30

sekund michdme a ihned zméfime absorbanci vzorku pti vinové délce 570 nm v 3 cm kyveté.

Koncentraci neznamého vzorku stanovte minimalné dvakrat

Stejnym zplisobem provedeme stanoveni u vzorku s destilovanou vodou (slepé
stanoveni) a u kalibracnich roztokti o koncentraci 1 — 50 mg/1.

Do grafu zaneste absorbance kalibrac¢nich roztokd (minimélné 5 bodil) zmensené o
absorbanci slepého stanoveni, body proloZte spojnici trendu a z jeji rovnice vypoctéte

koncentraci sirand v nezndmém vzorku.



