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(54) sp8sob stanovenia spalného tepla kalorimetriclkou metédou a obsahu siry merkurimetrickou
- metddou vo vzorkich tuhfch paliv

Vynélez riedi otdzku efektivneho stanovenia spalného tepla a obsahu siry v tuhfch
pelivdch,

56 zndme spdsoby stanovenia obsahu siry vo vzorke paliva podY¥a 8SN 44 1379 alebo
USN 44 1353. Podle USN 44 1379 sa vzorka paliva s Eschkovou zmesou iiha v oxidadnej at-
mosfére, .rozpﬁéﬁe.;jfx sa vytvrdens sfrany, vyzréZa sa siranovy ion vo forme sfrenu barna-
tého 2 stenovi sa jeho hmotnost, PodYe JSN 44 1353 sa spaluje vzorka paliva v pride
kysl:’.ka, absorbuju sa apalné splodiny v roztoku peroxidu vodika, &im sa sire prevedie na
kyselinu sirovi, ktord sa stanovi alkalimetricky. Visledok sa koriguje na suée.sne vzni-
kajdcu kyselinu chlérovod{kovi, ktord sa stanovuje merkurimetricky.

Pre sta.novenie s:fry v tubfch palivdch op:{sanjmi metédami Je dasove ndrodnd vlastnd

priprave vzoriek pre samotné stanovenie.

Postupom podla tohto vyndlezu sa stanovuje spalné teplo kalorimetrickou metddou
a obsah siry v tuhfch palivédch merkurimetrickou me‘tédou tak, %e vo vzorke tuhého paliva
sa na;}sk&r kaloximetricky sta.nov:( spalnd teplo & vodny vyplach z kalorimetrickej bomby

sa pz'iamo pouﬁije pre merkurimetricke gtanovenie obsa.hu siry.

Medadi hlavné vyhody poastupu podla vynélezu moZno zaradit skutodnost, #e kalorimet-

rické stanovenie je sudasne pripravnou fdzou vzorky aj pre merkurimetrické stanovenie
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siry. Tymto ndslednym spojenim dochédza k pedata._“bnému zviSenin produktivity préce, ako aj
k dspordm na poufitych chemikdlidch & emergii. Spresiuje sa ej _5tanovezi;i.e siry v tom sme-
re, Ze t4 istd navd¥ka vzorky Je vyhodngemfa.né ako £ hladiskae kb.lerimetrickéhe, tak a.jk

z hYadiska _'.stanovenia siry. Napriek zJ ednoduseniu celkovéhQ péstupu zostéva ’pr’e_snoaf nig~
ran{ prinajmensom na rovvna,ke;‘] drovni proti péuiitiu jednotlivfch metéd.

Vynédlez moZfno veXmi dobre vyufit v laboratdridch, kde sa vyhodnocuju tuhé pelivé,
ako sU bane, elektrdrne na tuhé palivé, hute & iné organizdcie, kde sa vyhodnocujti tuhé
palivé.

V¥polet obsahu siry vo vzorke paliva sa urobi podXa vzorca :

5 58 0,08 . (a, -a_%)-o.z - (b = By)
- G
kde % je obsah siry v analytickej vzorke v %
G Jje navdZika vzorky v gramoch
&8, Jje spotreba 0,05 N roztoku tgtraboritanu sodného v ml
8, je spotreba 0,05 N roz‘tokuv tetraboritanu sodného v ml na alepy pokus
.‘b1 Je apotre‘ba 0,01 N roztoku dusidliam ortufnatého v ml
b, Je spotireba 0,01 N roztoku dusidfanu ortufnatého v ml na slep¥ pokua

l’r:f.klad 1

Ku kelorimetrovaniu se na.viii 1,1215 g vzorky ° zrnenia pod 0,20 om tuhého palive orecha
. Kalorimetriocké stanovenie spalného tepla vzorky tuhého paliva sa vykoné. pad:ra SSN 44
: 1352, " Po skon&eni ‘kalorimetrovanis sa kelerimetrickd bemba, .spaXovacia miske & veko . .
8 elektrbdami kventitat{vne vypléchmu destilovanou vodeu, cca 200 ml, do sklenene) kadil-
Ky obsshu 400 ml., X viplachu sa pridd 1 ml 3 % peroxidu vodfka. Zmes sa po dobu 5 mimit
zehrieve a% k teplote varu., Po 1 min. vareni sa roztok este za horioca filtruje ces tiltex
blela péske a filter sa premyva hordcou vodou, coca 50 ml. Po vychladnuti sa £11trdt ti-
truje 0,05 N roztokom tetraboritanu sodného :;aa. meqovj indikéi;ar métyl&ervei ~ bremkre-~ '
zo].ovéimodri 2o $1tého do modrého agtarbenia; 8im sa stanovi mes.kyseliny sirove
a chlérovodikevej, spotredba a, Je 20,50 ml. K stitroveném roztoku sa ‘prida.jti 3 kvepky
koncentrovanej kyseliny dusidmej a roztok sa péva.ri po dobu 1 nindty, Po ochladen{ sa:
stanovia chloridy, a to t:!.tréeioﬁ 0,01 N roztokem dﬁai&iﬂm o*tutnatého ma indikdtox
nitroprusid sodny do slabého zékalu, spotrebs b, je 0,30 ml.
, Popinnfn postupom sa urob{ aj slepy pokus so vietkfmi péuiitimi chemikfliami, spotreba
fatraboritanu sodného a, je nulé., spotreba dusidlanu oz'tuft‘natého b, Je nuls.
Vipodet 3 | - '
a 0,08 (20,50 = 0) -~ 0,2 (0,30 ~ 0)

87 = : ; = 1,46 %
) 1,1215 ' '




Priklad 2

~ Postupom, uvedenym v priklade 1, boli uskutodnend daldie stanovenia siry vo vzorkéch tu-
hého paliva, pridom navdZiky vzorky tuhdého paliva,. spotreby titradnfch roztokov a visled-
ky stanoven{ si uvedené v tabulke 1.

Tabulka 1
v a
G a, &, b1 . b2 S
Prikxlad 2 stanovenie 1,2077 22,25 O | 2,50 O] 1,47
paralelné | . |
1,2732 |23,45| o] 0,25| o] 1,47

stanovenie

Prixlad 3 | stanovenie | 1,3647 |26,45| o | 0,25| o 1,55

paralelné

stanovenie 1,3460 |26,50| 0| 0,30 o] 1,57

PREDMET VYINALEZU

Spbsochb sfinovenia apélného tepla kalorimetrickou metddou & obsahu siry merkuiimet-
rickou metédou vo vworkdch tub¥ch peliv, vyznedujdici sa tym, Ze vo vzorke tuhého paliva
sa ‘majskdr kaloximetricky stanovi spalné téplo & vo vodnom v¥plachu z kalorimetricke].
bémby sa priamo merkurimetricky stenovi obsah siry, '
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