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{64) Zphsob stanoveni 3- a 4- sulfoftalovych kyselin a jejich suii

Predmétem vyndlezu je zplsob stanoveni
3= a 4~ sulfoftalovych l%selin 8 vfhodou
gse vzorcich reak&nich smds{ po sulfona-
efch &1 technickych produktd s vysokym
obsahem minerdlnich kyselim nebo gold,
spo&ivajic{ v tom, %fe se snalyzované
vzorky titruji siinou bézf o definované
koncentraci s vyhodou hydroxidem sodr{m
a z celkové spotfeby titraéniho #inidls
se vyhodnotf rozdfl mezi prvnin a dru-
hym potenciélnim skokem, ktery Jje undrny
obsahu sulfoftalové kyseliny nebo jejick
soli. V pripadd enalyzy silnd minerélnich
sulfonednich smési se pfed titraci vzorek

- upravi na pH 2,5. Vyndlez se upletni pfi
analy2dch meziproduktd pro vyrobu barviv,
ldzni pro povrchovou dpravu kovd apod.
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Vynélez se t¥ké zplsobu ryshiého stancveni kyseliny 3~ a 4- sulfoftalovych a jejich
sold a jeho podstatou je acidimetrickd titrace ve vodném prostfedi.

Kyseliny sulfoftalové a svld#id jd&jich soli jsou vyznemnymi mesiprodukty napt.
k ptipravé orgenickfch bsrviv jako ftalocyaninik nebo jako pPisady do ldzni pro povrchovou
dpravu kovil. Jejich anslytika je zatim Easovd znalné nédro¥nd a specidlné provozn{ kontro-
1a musi Fedit problémy soubsiného stanoveni ndkolika slo¥ek. Tak napt. surové mono-, di-,
pFipedné trojsoli, mechanicky separované s reak3nich smisi po sulfonaci kyseliny ftalové
nebo ftelanhydridu, mohou obsahovat vedle organické hlavni sloiky i zbytky kyseliny
sirové se sulfonace, ddle anorgenické esoli pifipednd jiné minerdlni kyseliny uvoln&né pri
konverzl dikerboxybensensulfonovych kyselin s snorgenickymi solemi piiddvenymi zpravidla
p*imo do reakdnich sm¥si. Stejné prodlémy provdzeji i snalysy reakdnich sm¥sf p¥i sulfona
ci, kde je tfedba stanovovat sulfoprodukty za znaného prebytku sulfonadniho &inidla.

Dosud se takové zm§si anslyzovaly napf. pomoci NMR nebo kapalinové chromatografie.
Obd metody jsou pomdrnd pracné, vyfsduji specidlni analysdtory, které nejsou ve vyrobndch
k dispomici. :

Nyn{ byl nalesen zpisob stsnoveni 3=~ a 4~ sulfoftalovych kyselin a jejich solif,
‘ktery je plredmétem tohoto vyndlezu a jeho podstata spodivd v tom, ¥e se vodny roztok
vzorku, obsahujici sloufeniny obecného vzorce I
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ke M, ' aX znal{ vodiky nebo kstionty alkalickych kovd bud stedné, navo rozdilné,
titeuje siluow bdzi o definované kom:amiraci. S vfhodou hydroxidem sodnym & 2 celkevé
gpotieby iiteatuinn &inidla so vyhodnotl rozdil spotieby mezi prvnim a druhfm potencidl-
rim skalze o, Eter$ Je Um¥rnf obsahu sulfoftalové kyseliny nebo jJeji soli. Vodny roztok
snalysovauysd waorkd se v pripadd potifeby pled tiirmcl upravi na pH 2,5. Touto metodou
13w snelygoval veorky reskénich smési po sulfonecich &i technickpaprodukty s vysokya
obzehen minerdlnfch kyselin nebo solf.
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P 2pdnoceni vzorikd reskdnich amési ze sulfonaci, kde 3¢ gpravidla nachédzi znadny
plebytal: wwifonatniho &inidle bylo zjiBtdno, Ze tato skutelnoat stanoveni obsahu sulfo-
derivétd poatupem podle tohoto vyndlezu nekomplikujs.

FPoplasovanf rychly zplsob stanoveni se opird ¢ vysledny ulinek substitulnich efektld
¥ orinedd trisubstituovaného bengenového Jdédra u sloudenin obecného vzorce 1. Viivem
toin ne acidite obom kerboxyld 1131 o eca 2,5 jednotek PKge PPL titraci kyselin sulfo-
£tedovieix 19 iitrule spolu se sulfoskupinou simultdnnd té% jeden karboxyl a spolu vytvdfe-
34 nm tivraénl xivee Juunu vlinu. 2ddnlivd hodnota pl(a tohoto prvniho skoku je asi 3,0.

Daidf titraci se neutralizuje druhf karboxyl, ¥imZ se vytver{ druhy skok a jeho
X, kodnotae je 5,5. 0dd&leni obou vin Je dostatedné, aby rozdily ne potenciometrickém
/yeme byly enelyticky vyhodnotitelné.

¥ ptipedd, e vaorky obsahuji silnou minerdlni kyselinu, nap. kyselimu sirovou,
potom me pid tiirecd swisi jJeji seidite uplatni jen v prvnim skoku. Tato skutednuat wao¥nu-
Je ryclhiié stanoveni sulfoproduktd i ve vzorcich reaskdnich sm@zf po sulfonseci.
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V pfipadech monosoll je kationt v4zén v¥hradnd na sulfoskupinu: p¥i jJejich titraci
se #inidlo nejprve spotfebuje na neutralizaci kyselejiiho kerboxylu a potom se odd¥lend
vytitruje druhy karboxyl. )

U dvoj- a trojsoli se vodny roztok vzorku urdeného k analyze nejprve okyseli
p¥idavken silné minerdlni kyseliny napf. sirové, chlorovodikové, dusiné, fosforedné,
chloristé apod. na pH 2,5; ¥{mZ se uvolni karboxyly a ascidimetrickéd titrace a vyhodnoce-
ni se potom provede analogicky jako u monosoll nebo volnych aulfokyselin.

V pfipadé sulfonalnich am¥si se siind minerdlni kyselost otupi pFidavkem béze,
naptiklad hydroxidu sodného na hodnotu pH 2,5 a poté se potenciometricky titruje _uvodom
zpisobem.

V ptipadech, kdy se isomerni 3- a 4~ sulfoftalové kyseliny nebo jejich soli vysky-
tujl ve smési vedle sebe nelze metodou padle tohoto vyndlezu isomery rozlidit, ale
lze tak stanovit jejich soulet.

Prikxlad

MnoZstvi vzorku odpovidajici 1 a¥ 1,5 milimoldm kyseliny sulfoftelové nebo jeJji
soli se z¥ed{ vodou na roztok objemu cca 40 ml, pH roztoku se upravi na 2,5 bud silnou
minerdlni kyselinou (Jjednd-li se o soli sulfoftdlové kyseliny), nebo hydroxidem sodnym
Jedné~11i se o sulfonedni smds s prebytkem kyseliny sirové. Koncentrsce kyseliny, resp.
bdze, ¢ (H', OH™) = 1 a% Imol/la titruje se potenciometricky hydroxidem sodnfm c(NeOH) =
= 0,1 mol/l se sklendnou a kalomelovou elektrodou. Potenciometrickou titraci lze provést
rudngd nebo na automatickém titrétoru. Rozdfl spotPeby hydroxidu scdného mezi I a II
potenciondlnim skokem odpovidd obsahu kyselin sulfoftalovych v roztoku.

i mL ¢(NaOH) = 0,1 mol/1 odpovidd 0,1 milimoiu kyseliny sulfoftalové.
PREDMET VYRALEZU

1. Zphgod stanoveni J~ e 4~ sulfoftalovich kyselin a jedieh solf, wyzaaleny tim, Ze
36 vodny rugtok viovku, obsahujici sloudeninmy obacného vzorce I
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xde M°, ¥"" a ¥""° znadi vodflky nebo kationty alkelickych Xovd bud stsjné neho rozdflné
titruje silnou bdzi o definovand koncentraci s vyhodou hydroxidem sodnym e % celkové
spotieby titrainiho #inidla se vyhodnoti rozdil spotifeby mezi prvaim e drubym potencidiafam
skokem, ktery je umdrny obsahu sulfofizlové kyseliny nebe jejf soli.

2. Zphisod podle bodu 1, vyzneleny tim, %s ne hednoia pH anelyzovanéhs vodného roge
toka uprevi pred titracf na 2.5.
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