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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

JEDNODUCHY SPOSOB AUTOMATICKEJ TITRACIE V AKVAMETRIL
JOZEF KOVAC

Vyskumny udstav agrochemickej technolégie v Bratislave-Predmesti

K. Fischerova metdéda na stanovenie vody [1] a d6kaz funkénych skupin
organickych zlidenin [2—4] sa v poslednom desatrodi velmi rozsirili. Metoda
sa zakladd na Bunsenovej reakeii

H,0 + SO, + J, < 2 HJ + SO,

Aby reakcia prebiehala smerom doprava, viazu sa produkty reakcie na py-
ridin vo forme adiénych zlifenin. Okrem pyridinu musi éinidlo obsahovat
metylalkohol, pripadne iné vhodné rozpustadlo, ktoré udrzuje adiéné zlice-
niny pyridinu v roztoku a sposobuje, Ze reakcia je Specifickd na vodu [5].

Titrainé metddy a stanovenie ekvivalentného bodu

Vizualna metéda nevyzaduje osobitnii aparatiru. Zakladd sa na zafar-
beni titrovaného roztoku, spésobenom nadbytoénou kvapkou Fischerovho
¢inidla. Prechod nie je dost presny a ned4 sa pouzit v zakalenych a zafarbenych
roztokoch.

Elektrometrickd metdéda [6] indikuje ekvivalentny bod prudkou zme-
nou pridu nadbytoénou kvapkou ¢&inidla. Nahlu zmenu priidu indikuje citlivy
galvanometer zapojeny v sérii titraénej nadobky a vloZeného napitia, pripadne
magické oko po predchidzajicom elektrénkovom zosilneni [7]. Uvedené spo-
soby indikacie ekvivalentného bodu vyzaduji stale sledovanie priebehu titra-
cie. Najmé pri stanoveniach, kde sa nepozna priblizny obsah vody, zabers
titracia dost ¢asu. Vietky tieto nevyhody odstrafiuje automaticka titracia [8].
Z uvedenych dovodov nahradili sme rudnid titrdciu automatickou. Pristroj
je taky jednoduchy, Ze je menej nakladny ako pristroj na ruént titraciu s cit-
livym galvanometrom, pri¢om pre bezné udely nahradi automatické zahraniéné
pristroje.

Princip automatickej titrdcie

Je to v podstate ruéné elektrometrickd titracia, avSak s tym rozdielom, Ze namiesto
galvanometra, zapojeného v sérii okruhu titraénej nddobky a vkladaného napiitia, je cit-
livé relé o spinacom pride 104 A. Spinacie kontakty tohto relé uzatvaraji cez pomocné

relé prudovy okruh solenoidu, ktorého elektromagnet stladi kaudéukovu hadic¢ku, &im
okamZite zastavi pritok &inidla.

Technické tidaje a opis dvojéinného spinacieho relé

Dvojéinné spinacie relé typu F je stavané na principe otoénej cievky v magnetickom
poli, teda podobne ako meracie pristroje Depréz d’Arsonval. Namiesto raéky je na otocnej
cievke upevneny kontakt. Tento pri pradovom impulze, ktory mé za nésledok okamzita
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vychylku cievky, spoji Ziadany obvod cez niektory z dvoch dotykov podla polarity riadia-
ceho pridu. Relé ma pomerne malui 8asovt konStantu, t. j. pracuje s velmi malym
oneskorenim.

Technické udaje

Spinaci prid pri strednej polohe rozdelovacieho kontaktu je 10 u A; odpor otoénej
cievky je 20 0002. Dovolené zataZenie cievky je maximalne 1 mA (jednosmerny), dovo-
lené napiitie cievky je maximélne 2 V. Dovolené prudové zataZenie spinacich kontaktov

je 80 mA.
220v %“I; 2%V

Obr. 1.

Schéma zapojenia pristroja

Na zdroji jednosmerného napitia (suchy é¢lanok, akumuldtor) sa dvojicou odporov
R, = 1000 2, R, = 100 2 zapojenych vo funkcii deli¢a napitia odvetvi nizke napitie
ca 400 mV. Odvetvené napéitie mé v sérii nddobku s dvojicou platinovych elektréd a vinu-
tie otalavej cievky relé 4. V bezpriudovom stave st kontakty a rozopnuté. Po dosiahnuti
ekvivalentného bodu pretekd vinutim relé A4 prud a kontakty a spoja pradovy okruh
vinutia relé B cez odpor R,;. Spinacie kontakty relé B b zapojenim jednosmerného pridu
do vinutia solenoidu uvedu do éinnosti uzatvéracie zariadenie na byrete. Relé B umoznuje
zapojenie okruhu solenoidu, cez ktory pretekd taky znaény prud, Ze by poskodil spinacie
kontakty relé 4, ktoré znestt maximélne prudové zataZzenie 80 mA. Kontakty b stiéasne
zapinaju signalizaéné zariadenie (zvonéek) zapojené cez odpor R, na vinutie solenoidu S.

Na schéme je naznalend aj moZnost pouZitia ruénej titracie. V sérii titraénej nadobky
je galvanometer, ktorého vinutie sa moéZe vyradit prepina¢om zapojenym paralelne na je-
ho svorky. Podobne mozno druhym prepinaéom vyradit vinutie cievky relé 4. Pri ruénej
titracii je prepina¢ P; vypnuty a P, zapnuty. Pri automatickej titracii st funkeie prepi-
nacov obratené. Paralelne k elektrédam titra¢nej nddobky je zapojené kontrolné tladidlo
T. Pri jeho stladeni zaznie zvonéek a uzatvori sa byreta. Tym je pristroj pripraveny na
titrdciu.

Pracovny postup

Automatické byreta sa naplni inidlom a odéita sa hodnota na byrete pri uzatvorenej
tlatke umiestenej na kaucukovej hadiéke tesne nad uzatvéracim zariadenim. Nato podlo-
Zime titraéni nadobku so vzorkou a po utesneni nastavime vhodnu rychlost kvapkania
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¢inidla pomocou tla¢ky a mieSania roztoku (magnetickéd mieSac¢ka). Automat titruje sa-
moéinne a% do ekvivalentného bodu, ked zaznie signalizadné zariadenie a uzatvori sa
byreta. Potom uzatvorime tlacku na byrete, vypneme hlavny vypinaé (indikaéna Zia-
rovka zhasne) a odéitame spotrebu.

Pripomienky

Tesne pred ekvivalentnym bodom vznika lokélne pretitrovanie. To sa prejavi okamZi-
tym uzatvorenim byrety, ale sti¢asne pripustenim dalSej kvapky, len ¢o sa roztok premie-
Sa. Pristroj dotitrovdava po kvapke. Pogas dvojroénej prace na pristroji nevyskytli sa ni-
jaké poruchy, iba kauéukovt hadi¢ku bolo potrebné po troch mesiacoch vymenit, pretoze
stratila pruznost.

Dakujem in%. J. Rohdcovi a L. Winklerovi za pomoc pri zhotoveni pristroja.
Sthrn

V préaci sa opisuje jednoduchy sposob automatickej titricie v akvametrii.
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EINFACHES VERFAHREN DER AUTOMATISCHEN TITRATION
IN DER AQUAMETRIE

JOZEF KOVA(

Zusammenfassung

Der Autor behandelt ein einfaches Verfahren der automatischen Titration in der Aqua-
metrie, das von ihm entwickelt wurde.

In die Redaktion eingelangt den 11. 12. 1956
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