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Vynalez se tyka stanoveni kyseliny kyanu-
rové v kyselych filtratech po rafinaci surové
ftalocynaninové modii, a to potenciometric-
kou neutraliza¢ni titraci.

Kyselinu kyanurovou je moZno stanovit
srazeci reakci podle postupu, ktery uvadi
Nebbia a kol. Metoda spo¢ivad na vytvoreni
nerozpustného aduktu kyseliny kyanurové
s melaminem. Pfidanim nadbytku melaminu
k roztoku kyseliny kyanurové se vytvofi sra-
Zenina, ktera se odfiltruje pres filtraéni keli-
mek, dikladné promyje a pak susi za kon-
stantnich podminek. Cely postup je pomérné
pracny, ¢asové naro¢ny a hlavné neni vhodny
pro rychlé stanoveni kyseliny kyanurové.

Tyto nevyhody odstrafiuje zplisob poten-
ciometrického stanoveni kyseliny kyanurové
za pritomnosti jinych organickych a anorga-
nickych kyselin, napiiklad kyseliny ftalové,
chlorftalové, kyanurové nebo sirové, ktery
podle tohoto vynalezu spotiva v tom, Ze vzo-
rek obsahujici kyselinu kyanurovou se ztitru-
je odmérnym roztokem hydroxidu sodného,
naceZ se po pridavku nadbytku standardniho
roztoku melaminu ztitruje po druhé odmér-
nym roztokem hydroxidu sodného a mnoZstvi
kyseliny kyanurové se zjisti z rozdilu spotfeb
odmérného roztoku hydroxidu sodného
z obou titraci. .

Kyselé filtraty po rafinaci surovych ftalo-
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cyaninovych modfi obsahuji fadu kyselych
slozek. Vedle kyseliny sirové jsou rtizné orga-
nické kyseliny jako kyselina ftalova, kyselina
chlorftalova, kyanurova apod. Pfimé poten-
ciometrické stanoveni kyseliny kyanurové
v tak komplikované smési neni mozZné s ohle-
dem na fadu kyselych slozek, jejichZz diso-
ciaéni konstanty se jen malo lisi.

Pro potenciometrické stanoveni kyseliny
kyanurové se vyuziva skutecnosti, Ze kyselina
kyanurova tvofi s melaminem nerozpustny a
nedisociovany adukt. Pfidavek nadbytku me-
laminu k méfenému roztoku zpisobuje dby-
tek kyselosti roztoku odpovidajici mnoZstvi
vytvofeného aduktu. Princip stanoveni spo-
¢iva ve dvou potenciometrickych titracich.
Pfi prvni titraci se ztitruje vzorek pfimo
(spotieba a), pii druhé titraci stejné mnozstvi
vzorku {neni rigorozni podminkou, ale zjed-
nodusSuje vypodet) s pfidavkem standardniho
roztoku melaminu (spotteba b). U obou titraci
se zjisti rozdil spotfeby hydroxidu sodného
¢ (NaOH) == 0,1 mol/l mezi prvnim skokem
odpovidajicim kyseliné sirové a skokem od-
povidajicim kyseliné kyanurové, resp. mela-
minu (7,3 aZ 7,8 pH).

Koncentrace melaminu ve standardnim
roztoku melaminu (filtrat nasyceného rozto-
ku melaminu p#i teploté mistnosti) se zjisti
potenciometricky po okyseleni 25 ml roztoku



kyseliny sirové ¢ (HySO;) = 1 mol/l na
2,5 az 3,0 pH z rozdilu spotfeby hydroxidu
sodného ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l mezi prvnim
a druhym skokem (spotfeba c). Obsah kyse-
liny kyanurové se potom vypocte z ubytku
spotreby obou titraci jako je tez demonstro-
vano na ptikladu.

Vzhledem k tomu, Ze mililitry titra¢niho
¢inidla jsou mérné milimoldm piislusnych
kyselin, je pro vypoéet vyhodné uvadét jed-
notlivé ¢leny v rovnicich ]ako spotteby hyd-
roxidu sodného ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l. Ubytek
titra¢niho roztoku u odpov1da31c1 ubytku ky-
seliny kyanurové a podilu pridaného stan-
dardniho roztokw melaminu potiebného k vy~
tvoreni aduktu, je vyjadien vztahem
u=a+tc—b
aje spotteba hydroxidu sodného ¢

(NaOH) = 0,1 mol/l vmlnap#imou tit-

raci M grami vzorku
b je spotieba hydroxidu sodného ¢

(NaOH) = 0,1 mol/l v ml na M gra-

mu vzorku a V ml standardniho roz-

toku melaminu
cje spotfeba hydroxidu sodného ¢

(NaOH) = 0,1 mol/l v ml na piimou

titraci V ml standardniho roztoku me-

laminu po okyseleni kyselinou siro-
vou, piicemz M je mnavarka vzorku

v gramech.

Vyjadii-li se x jako mililitry hydroxidu sod-
ného ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l odpovidajici ky-
seliné kyanurové v M gramech vzorku a x f
jako mililitry hydroxidu sodného ¢ (NaOH) =
0,1 mol/l odpovidajici podilu pfidaného me-
laminu spotfebovaného na vytvoieni aduktu,
pak plati
u=x+xf=x1+f)=xF
kde xje spotfeba hydroxidu sodného ¢
(NaOH) = 0,1 mol/l v ml odpovidajic
kyseling ky‘a.nurové v M gramech
vzorku
fje experimentdlné zjiStény faktor
poméru kyseliny kyanurové a mela-
minu v aduktu
Ejel + £ '
SpOJemm obou’ predchozxch rovnic, zavede-
nim navazky vzorku M a ekv1valentu kyseli-
hy kyanurové pro 1 ml hydroxidu sodného ¢
(NaOH) = 0,1 mol/1 (12,908 mg) se ziska rov-
nice pro vypodet obsahu kyseliny kyanurové
ve vzorku

kde

1,2908 u
M.F

Faktor F = 1 + £ se zjisti experimentalné tit-
raci kyseliny kyanurové s melaminem analo-
gickym postupem jako u stanoveni kyseliny
kyanurové ve vzorku. Hodnota faktoru f se
jen malo 1isi od jedniéky, coZ znamen4, Ze ob-
sah kyseliny kyanurové a melaminu ve vzor-
ku je prakticky ekvimolarni.

0/y kyseliny kyanurové = —

Priklad provedeni

40 g vzorku (M) se v 100 ml kadince upravi
hydroxidem sodnym asi ¢ (NaOH) = 10 mol/l
na 2,5 az 3,0 pH, zaznamena se potenciomet-
rickd kiivka za pouziti automatického titra-
toru a sklenéné a nasycené kalomelové elek-
trody. Zjisti se rozdil spotfeby hydroxidu
sodného ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l mezi prvnim
skokem pri cca 3,8 az 4,8 pH a skokem pfi cca
7,3 az 7,8 pH. Rozdil spotieb hydroxidu sod-
ného ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l1a = 5,74 ml.

Pro druhou titraci se navazi opét 40 g vzor-
ku (M) do 150 ml kadinky, roztok se upravi na
pH 2,5 az 3,0 hydroxidem sodnym ¢ (NaOH)

- = 10 mol/l, ptida se 25 ml (V) standardniho

roztoku melaminu, zaznamend se potencio-
metricka krivka a zjisti se rozdil spotfeb hyd-
roxidu sodného ¢ (NaOH) 0,1 mol/l analo-
gicky jako u prvni titrace. Rozdll spotieb
hydroxidu sodného ¢ (NaOH) = 0,1 mol/1b =
7,22 ml.

25 ml standardniho roztoku melaminu se
okyseli kyselinou sirovou asi ¢ (} HySO,) =
1 mol/l na 2,5 aZ 3,0 pH, zaznamen4 se poten-
ciometrickd ktivka a zjisti se spotieba hyd-
roxidu sodného ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l mezi
prvnim a druhym skokem. Rozdil spotfeb
hydroxidu sodného ¢ (NaOH) = 0,1 mol/lc =
7,89 ml.

Ubytek spotfeby hydroxidu sodného ¢
(NaOH) = 0,1 mol/lI se zjisti podle rovnice:

u =574 + 7,89 — 7,22 = 6,41 ml hydroxidu
sodného ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l
1,2908 . 6,41

0/ . e 122908 . 6,41

/o kyseliny kyanurové 401,058
= 0,106 %,

Za uvedenych podminek stanoveni byla

empiricky zjiSténa hodnota faktoru F = 1,958.

Uvedend metoda potenciometrického sta-
noveni kyseliny kyanurové za tvorby aduktu
s melaminem je jednoduchd, rychlé, nevyZa-
duje Zaddné piedbézné Upravy vzorku a po po-
uziti automatického titratoru je téZ nenaroé-
na na pracovni silu.

Melamin reaguje specificky s kyselinou
kyanurovou, takZe jiné organické kyseliny
pritomné v roztoku neinterferuji a jejich
Spatné vyvinuté potencidlni skoky se pfi vy-
poctu neuplatiiuji. Stanoveni faktoru f, resp.
F bylo provedeno jednak na ¢&isté kyseliné
kyanurové jednak na vzorcich se standard-
nim pridavkem kyseliny kyanu'rové. Repro-
dukovatelnost metod je moZno charakterizo-
vat odhadem smérodatné odchylky prumeru
z 8 paralelnich stanoveni

f = 0,958 4 0,016, -
priéemz odhad smérodatné odchylky jednoho
stanoveni je s = 4 0,046. Odhad relativni od-
chylky jednoho stanoveni pro hladmu kyse-
liny kyanurové 0,1 az 1,2 9/, je
S = i 1 51 0/0
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PREDMET VYNALEZU

Zptsob potenciometrického stanoveni ky-
seliny kyanurové za pritomnosti jinych orga-
nickych a anorganickych kyselin, napfiklad
kyseliny ftalové, chlorftalové, kyanurové, ne-
bo sirové, vyznaceny tim, Ze vzorek obsahu-
jicl kyselinu kyanurovou se ztitruje odmér-
nym roztokem hydroxidu sodného, naleZ se

po ptidavku nadbytku standardniho roztoku
melaminu ztitruje po druhé odmérnym rozto-
kem hydroxidu sodného a mnoZstvi kyseliny
kyanurové se zjisti z rozdilu spotfeb odmér-
ného roztoku hydroxidu sodného z obou tit-
raci.
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