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RYCHLE STANOVENIE ANORGANICKYCH ZLOZIEK
V ORGANICKYCH LATKACH

DOBROSLAV PRISTAVKA

Katedra analytickej chémie Slovenskej vysokej skoly technickej
v Bratislave

Stanovenie anorganickych zloziek v organickych latkach patri medzi naj-
paléivejsie a najchulostivejsie problémy analytickej chémie. Analytici, ktori
sa touto problematikou zaoberali, vypracovali sice cely rad analytickych
metdd, avsak ani jedna nie je univerzalne pouzitelna.

Otvorenou a dosial stile nezodpovedanou otazkou zostadva uspokojivé
vyrieSenie mineralizacie organickych &asti sktimanej latky bez unikania jej
prchavych zloziek.

Mineralizovanie organickej latky za d¢elom prevedenia jej anorganickych
zloziek do i6novej formy sa podla druhu latky uskutoéiiuje bud na suchej,
bud na mokrej ceste. Rozkladanie organickej latky na mokrej ceste je tiloha
velmi pracna, zdlhava a nie vzdy istd. Na suchej ceste mineralizicia prebehne
velmi rychlo, pritom vSak moézu lahko nastat straty, lebo reakény priestor
nie je dostatotne uzavrety, takZe prchavé latky moézu pocas mineralizovania
lahko uniknut.

Zaoberajic sa touto problematikou, volil som pri svojich pokusoch minera-
lizovanie na suchej ceste, priCom som sa snazil zabranit moznym stratam.
Na rozrusovanie organickej latky som volil bezne pouzivané alkalické oxydaéné
zmesi [1], ktoré som po potrebnom usporiadani.zalial roztavenym alkalickym
Ithom, éim som uzavrel reakény priestor.

Pri pokusoch som sa zameral najmé na stanovenie halogénov, siry, fosforu
a arzénu, s ktorymi sa najéastejSie stretdvame pri rozboroch organickych
latok. Pre kazdu z tychto zloziek je uvedeny osobitny pracovny postup, lebo
na mineralizaciu organickych ldtok sa musi oxydaéna zmes volit podla kvality
stanovenej anorganickej zlozky.

Experimentalna ¢ast

Stanovenie halogénov

Do 40—50 ml téglika zo Specidlnej zliatiny* Zeleza a mangdnu navézime 2—3 g
NaOH a roztavime ho. Po stuhnuti navrstvime nan asi 2 mm vrstvu zmesi Na,CO,
a Na,O, (1 1). Potom navédzime 0,05—0,1 g latky, ktorti zmieSame s 1 g CaO a pri-
déme do téglika. Nato navdzime 3 g zmesi Na,CO, a Na,0, (1 1). Tato vrstvu pri-
kryjeme 1 mm vrstvou CaO a zalejeme roztavenym NaOH alebo zmesou NaOH a Na,O,,

* Safina, n. p., Vestec pri Prahe.
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aby sa vytvorila sdvisld vrstva. Takto vznikne zo vSetkych strdn uzavrety priestor
s hortcou velmi reaktivmou vrchnou vrstvou. Nato opatrne zahrejeme dno téglika,
na ktorom sa luh roztavi a reakénd zmes klesd ku dnu, kde cestou aj zreaguje. Po roz-
taveni obsahu téglika teplotu zvySime a udrZujeme ju tak dlho, kym sa roztok nevyéiri.

Ako spodnéd vrstva sa NaOH pouzive preto, lebo sa velmi rychlo roztdpa, takze
oxydaéné zmes aj so skiimanou létkou sa dostane do styku s horticim tekutym prostredim,
v ktorom zreaguje, eSte kym vrchnd naliata vrstva zmesi je hortca a takmer tekutd.

Taveninu po vychladnuti vylizime vodou a halogenidy vo vodnom vyluhu stanovime
po okysleni kyselinou dusiénou dusiénanom striebornym vézkove alebo titraéne Volhar-
dovou metédou.

Tento pracovny postup sa dobre osvedgdil, lebo sa pracuje v skutodénosti v uzavretom
priestore, a plyny, ktoré vznikaju rozkladom ldtky, musia sa predierat cez roztavenu
velmi reaktivnu zmes, cez ktort nezreagované nemézu uniknut.

Uvedenym spdsobom boli analyzované organické litky s réoznym obsahom halogénov;
ziskané vysledky sa zhodovali s teoretickymi (vypoéitanymi) mnoZstvami az v stotindch
percenta.

Napriklad pri vinylidénchloride s teoretickym obsahom 73,17 9% chléru sa ziskali
vysledky: 72,96 %, 72,99 %, 72,92 % a 73,04 9%, Cl. Pri butadiéntetrabromide s vypodi-
tanym obsahom 85,53 9%, Br sa ziskali vysledky: 85,44 %, 85,48 % a 85,52 9%, Br.

Ryjchle stanovenie siry v organickyjch ldtkach

Do Specidlneho téglika zo zliatiny Zeleza a mangdnu navézime 2—3 g NaOH, ktory
po roztaveni nechdme stuhnut, aby sa na dne téglika vytvorila savisld vrstva. Lih
pokryjeme 1—2 mm vrstvou peroxydu sodného, na ktoru ddme 0,05—0,1 g skimane]
latky, zmieSanej s 1,5 g zmesi obsahujicej CaO, Na,CO; a Na,0O, v pomere 1:1:1.
Nato pridéme zmes 1g Na,O, a 2 g Na,CO,, ktort pokryjeme zmesou 2 g Na,CO,
a 2 g Ca0O. Takto upravenu ndpli zalejeme roztavenou zmesou obsahujicou rovnaké
diely NaOH a KNO,.

Obsah teglika potom opatrne rqztavime a zahrievame az do vydirenia roztoku. Tave-
ninu vylizime vodou a v kadiéke povarime s 5 ml 30 9, peroxydu vodika, aby sa oxy-
décia siry zaruéene dokondila. Roztok okyslime zriedenou kyselinou solnou, ak treba,
filtrujeme a siranovy ién stanovime obvyklym spésobom.

Uvedenym spOsobom boli analyzované rozliéné vzorky s obsahom az 63 9, siry
(odpad pri technologickom postupe, derivaty tiomocoviny a pyrity). Vo vSetkych pri-
padoch sa dosiahli suhlasné paralelné vysledky, ktoré dobre sihlasili aj s vypoditanymi
mnozstvami, resp. s vysledkami inych metéd.

Odpad
Obsah siry 63,47 9, (metédou KJ + ludavka) [2]
63,55 9% a 63,67 % (novou metédou)
Tiomoéovina
Obsah siry vypoditany 32,98 9,
Obsah siry stanoveny 32,81—32,87 %

Stanovenie fosforu v tekutych a prchavijch organickych ldtkach

Do varnej banky so spédtnym chladidom odmeriame 50 ml 0,5 N propylalkoholického
Iihu draselného a potom do nej navézime 1—10 g skiimanej latky podla predpoklada-
ného mno#stva fosforu. Obsah banky zahrejeme do varu a var udrziavame dve hodiny.
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Po tomto dase obsah banky kvantitativne prelejeme do striebornej misky a na vodnom
kipeli odparime do sucha. K zostatku pridéme 3 g zmesi Na,CO;, Na,0, a MgO (1:1:1)
a zalejeme ju zmesou NaOH a Na,O, (1:1). Obsah misky opatrne zahrievame, kym sa
zmes neroztopi a roztok nevydiri. Taveninu po vychladnuti vyliZime vodou, prelejeme
do kadicky a opatrne okyslime zriedenou kyselinou dusiénou. Ak sa vSetko nerozpusti,
roztok odfiltrujeme a vo filtrdte stanovime ién PO~ obvyklym spésobom.

Této metdéda bola vypracovand na stanovenie fosforu v medziproduktoch ziskanych
oligomeréciou propylénu, do ktorych sa fosfor dostdva z katalyzdtora. Stanovené mnoz-
stvo fosforu (0,01 %) presne suhlasilo s vypoéitanym mnozstvom z bilancie fosforu.

Stanovenie arzénu v tekutych a prchavych latkach

Pri stanoveni arzénu postupujeme rovnalko ako pri stanoveni fosforu.

Metdda pristanoveni arzénu bola vyskdsand v cukornom roztoku (v sirupe), do ktorého
sa arzén priddval v podobe AsCl;. Mnozstvo pridaného a stanoveného arzénu suhlasilo
aZ na stotiny percenta. V sirupe, do ktorého sa pridal 1 mg arzénu, zistilo sa 0,99 mg As
a v sirupe s 20 mg As sa stanovilo 19,98 mg As.

Opisany pracovny postup, spojeny s predbeznou hydrolyzou, dé sa vyhodne pouzit aj
na stanovenie ostatnych anorganickych zloziek, len musime najprv zistit, v akom alko-
hole sa sktimand latka rozpusta, a podla toho si pripravime potrebny alkoholicky ldh.

Uvedenym spdésobom bol stanoveny obsah chléru v benzylchloride, ktory dobre
suhlasil s teoretickym mnozstvom. Teoretické mnozstvo bolo 28,02 9,, stanovené mnoz-
stvd 27,82 9 a 27,85 %.

Uvedend metéda mé td vyhodu, Ze pri nej mozno ziskat homogénnu zmes aj s potreb-
nymi oxydaénymi zlozkami, ak ich pridéme do zmesi pred odparenim alkoholu na vodnom
kuapeli.

Pri preverovani metdd spolupracovala M. Zemanikovd.

Sahrn

Opisuji sa metédy na stanovenie anorganickych zloziek v organickych
latkach s uvedenim opatreni, za akych nezreagované nemédziu z reakéného
prostredia uniknit.

BBICTPHI METO[ OIIPENEJEHNA HEOPTAHUYECKUX
KHOMIIOHEHTOB B OPTAHMYECKUX BEINIECTBAX

JOBPOCJIAB ITPUCTABEA

Kadenpa aranmuruveckoii xumam CroBamKo# BEICIIEH TeXHAYECKOH IIKOJIEI
B Bparuciase

BriBoms

B paboTe mpuBeneHE METONEL IS ONpefesIeHrs HeoPraHmdeCKAX KOMIOHEHTOB B OPTaHU-
YeCKHAX BelecTBaX ¢ NpHBeJeHNeM MePONPHATHHE, NIPH KOTOPHX HempopearnpoBaHHEIE
BeIeCTBA He YXONAT M3 PeaKIHOHHOI Cpejkl.

Ilocrynnio B pegarmuio 30. 6. 1961 r.
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SCHNELLBESTIMMUNG VON ANORGANISCHEN
BESTANDTEILEN IN ORGANISCHEN STOFFEN

DOBROSLAV PRISTAVKA

Lehrstuhl fiir analytische Chemie an der Slowakischen Technischen Hochschule
in Bratislava

Zusammenfassung
In der vorliegenden Abhandlung werden Methoden fiir die Bestimmung anorganischer

Bestandteile in organischen Stoffen angegeben, u.zw. unter Anfiihrung jener Mass-
nahmen, unter welchen nichtreagierte aus dem Reaktionsmedium nicht entweichen
konnen.
In die Redaktion eingelangt den 30. 6. 1961
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