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(54) Zpiasob stanoveni celkového obsahu siry ve ftalocyaninech médi

Zpisob stanoveni celkového obsahu
siry vedle chloru v Cu-ftalocyaninech
se provddi oxida¢ni mineralizaci a
potenciometrickou titrac{ upraveného
mineralizitu. Sira se stanovuje jako
kyselina sirovd titraci chloristanem
olovnatym na indika&ni systém ferro
ferrikyanid v soustavé platinovd elektroda -
- nasycend kalomelovd elektroda. Metoda
je vhodni pro provozni kontrolu vyroby
Cu-ftalocyanina.
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Vyndlez se tykd zpisobu stanoveni obsahu siry vedle chloru ve ftalocyaninech m&di, které
jsou velkotondZnim produktem barvd¥skych vy§rob.

Pfi provozni kontrole &istoty ftalocyaninl m&di je nutné sledovat i obsah siry. Specidl-
ni metoda pro stanoven! siry ve ftalocyaninech m&di neni popséna.

Casto pou%ivany zplisob kvantitativnfho stanoveni siry v organickych latkdch je zaloZen
na oxida¢ni mineralizaci latky plynnym kyslikem a titraci vzniklé kyseliny sfrové chlorista-
nem barnatym na indikdtor thorin v prostfed{ 80 % alkoholu. Tento zpisob je jednou z metod
stanoveni s{ry podle TSN 65 6290, urlené pro stanoveni sfry v petrochemickych produktech
s obsahem siry v&t3im ne% 0,3 % hmot. Selhdvd v¥ak u ldtek typu ftalocyanind m&di. Neni-1li
uvedenc jinak, jsou pod vyrazem % mé&rnd % hmot.

Pro stanoveni obsahu malych mnoZstv{ sfry v rozsahu 0,2 aZ 0,4 % vedle 2,7 a% 3,3 %
chloru ve ftalocyaninech médi byla vyvinuta analyticki metoda, kterid je prfedmdtem tohoto
vyndlezu. Spo&ivd v tom, Ze se vzorek l&tky podrobf oxida®n{ mineralizaci spdlenim ve sklen&né
bafice Sch8nigerovou technikou a v upraveném mineralizédtu se sfra, pfitomnd jako kyselina
sirovd, stanovi potenciometrickou titraci odm&rnym roztokem chloristanu olovnatého na indikad-
nim systému ferro ferrikyanid v soustav® elektrod platinovd«nasycenid kalomelova.

Metoda je jednoduchd a d4vé spolehlivé vysledky. Je vhodnd pro sledovdni kvality primyslo-
vé produkce ftalocyanind médi.

P¥F{f{klad

NavdZka vzorku ftalocyaninl v mnoZstvi 30 aZ 50 mg p¥esn& na analytickych vahdch se
spall obvyklym zpisobem Sch8nigerovou technikou v 0,5 1 bafice. Po absorpci spalnfych produktld
v absorp&nim roztoku 5 kapek peroxidu vodiku (30 %) a 4 ml destilované vody se mineralizét
pfevede kvantitativn& do k&dinky obsahu 100 ml.

Roztok se zalkalizuje cca 4 ml hydroxidu sodného c(NaOH) = 0,1 mol/l a odpa¥{ k suchu,
aby se odstranil peroxid vodiku. Odparek se rozpusti v 5 ml vody, p¥idd 40 ml izopropyl-
alkoholu, 0,5 ml roztoku ferrikyanidu draselného ¢ {(ferri) = 0,1 mol/1l, 0,5 ml roztoku
ferrokyanidu draselného ¢ (ferro) = 5.10-4 mol/l a cca 4 ml kyseliny chlorovodikové

¢ (HCl) = 0,1 mol/l do ph 3.

Sirany se titruji potenciometricky roztokem chloristanu oclovnatého ¢ (Ph++) = 0,01 mol/l

na elektrodovy systém platinovd - nasycend kalomelovA elektroda. Bod ekvivalence se zjisti
graficky stejn& jako se vyhodnocuji amperometrické nebo vodivostni k¥ivky.

Slepy pokus se provede analogicky bez navadZky vzorku. V¢polet obsahu siry ve vzorku
ftalocyanini:

1 ml chloristanu olovnatého ¢ (Pb++) = 0,01 mol/l ... 0,320 64 mg siry

b stry = 18-7-Bl.£:32,064

n

kde 2 ..... spotfeba titra&nfho &in. na vzorek v ml
b ..... spotfeba titra®niho &in. slepy pokus v ml
n ..... navdfka vzorku v mg '
f ....., faktor titra¥niho &in. stanoveny na stand. roztok siranu draselného stejnym zpisobem
jako p¥i titraci sirand ve vzorku
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PREDMET VYNALEZU

Zpisob stanoveni celkového obsahu siry ve ftalocyaninech m&di v rozmez{ koncentraci
0,2 a% 0,4 % sfry vedle 2,7 aZ 3,3 % chloru po oxida&ni mineralizaci Schonigerovou technikou
a titrac{ upraveného mineralizétu vyznafeny tim, Ze se sira v mineralizdtu stanovi jako
kyselina sirové potenciometrickou titraci chloristanem olovnatym na indika&ni systém ferro
ferrikyanid v soustavé platinovd elektroda - nasycend kalomelovd elektroda.
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