Stanoveni koncentrace rozpusténého kysliku ve vodé

Podstata stanoveni: Podstatou Winklerovy metody je oxidace hydroxidu manganatého na
manganity kyslikem rozpusténym ve vodé. Po okyseleni vzorku se srazenina hydroxidu rozpusti a
za pritomnosti prebytku jodidu (KI) se uvolni takové mnozstvi jodu, které je ekvivalentni mnozstvi
rozpusténého kysliku obsazené¢ho ve vodé. Uvolnény jod se titruje odmérnym roztokem thiosiranu
sodného.

Cinidla :
(1) Siran manganaty, srdazeci roztok: 48 g MnS0O,4.4H,0 nebo 42,5 g MnCl,.4H,0 se rozpusti v

destilované vod¢ , doplni na 100 ml a zfiltruje.

(2) Hydroxid s KI, srdaZeci roztok: 40 g NaOH nebo 57 g KOH se rozpusti spolu s 31,5 g Kl v
destilované vod¢ a doplni na 100 ml.

(3) Kyselina sirova H,SO,: ziedéna 1 + 4 (Ize pouzit i koncentrovanou kyselinu)

(4) Indikdtor: 0,5 g rozpustného $krobu (8krob pro jodometrii) se rozmicha s malym mnozstvim
studené destilované vody a vleje do 100 ml vrouci destilované vody. Nékolik minut se
povafi a necha ptes noc stat. Ciry roztok se pouziva jako indikétor

(5) Thiosiran sodny, odmérny roztok: 0,02 M nebo 0,01 M. Navazi se 4,964 g (resp.2,482 g)
Na;S;03.5 H,O, rozpusti v destilované vodé a doplni v odmérné bance na 1 litr. Faktor
roztoku je nutno kontrolovat.

(6) Dichroman draselny, standardni roztok 0,0033 M (0,02 N) nebo 0,00167 M (0,01 N): Navazi se
presné 0,9808 g (0,4904 g) K,Cr,07, rozpusti v destilované vodé a doplni v odmérné barice
na | litr.

(7) Jodid draselny, 15 % roztok: 15 g KI se rozpusti v destilované vode¢, piida se 1 ml 0,1 M NaOH
a doplni do 100 ml.

Postup stanoveni:

a) Specialni odbér a fixace vzorku

Vzorek vody se odebira do specidlni reagencni lahvicky - kyslikovky, pfesného objemu
100 - 200 ml, se zabrousenou, Sikmo setiznutou zatkou, pod hladinou. Kyslikovka se uzavte tak,
aby pod zatkou neziistala bublina. Pfi odbéru vzorku vody odbérdkem se voda do kyslikovky
vypousti pomoci gumové hadicky, dosahujici az ke dnu lahvicky. Voda se do kyslikovky neché
proudit tak, aby se objem alespoiil jednou vymeénil. Pak se lahvicka zazatkuje. Znovu se zatka vyjme
a pfida se 1 ml manganaté soli (Cinidlo 1) a 1 ml hydroxidu (¢inidlo 2) (POZOR: roztoky se
pfidavaji v tomto potadi). Kyslikovka se uzavie, hrdlo se oplachne vodou a obsah se promicha
nékolikandsobnym obracenim kyslikovky. Po chvili vznikla sraZzenina za¢ne klesat (v pfipad¢, Ze
voda neosahuje zadny rozpustény kyslik, zistdva sraZzenina bild). Neché se dobfe usadit.

b) Viastni stanoveni

Cast roztoku nad srazeninou se opatrné odlije nebo odsaje vyvévou. Pfida se 5 ml kyseliny
sirové (Cinidlo 3) a srazenina se rozpusti krouzivym pohybem kyslikovky. Obsah se ptelije do
titracni banky a pomalu titruje roztokem thiosiranu (¢inidlo 5). Hnédé¢ zbarveni piechazi do zluté.
Ptida se nékolik kapek Skrobu (¢inidlo 4) a vzorek se dotitruje do vymizeni modrého zbarveni.
Vracejici se modré zbarveni se jiz nedotitrovava.




Vypocet:

rozpustény kyslik (mg.1")=F . a . 80
V-2

F - faktor thiosiranu
a - spotieba thiosiranu
V - objem kyslikovky

Vzorec plati pro 0,01M thiosiran. Pii pouziti 0,02 M thiosiranu se nahradi ¢islo 80 ve
vzorci ¢islem 160.

Nasyceni vody kyslikem se vypocte pomoci tabulek:

nasyceniv% = 100 . a

b

a - obsah kysliku v mg.I"* stanoveny titraci
b - obsah kysliku v mg.1™" v tabulce v zavislosti na teplot&

Vysoky obsah organickych latek stanoveni rusi. V tom ptipadé se alkalicky roztok jodidu
nahradi alkalickym roztokem jodidu s azidem sodnym pfipravenym nasledovne:

50 g NaOH + 15 g KJ se rozpusti v destilované vodé a doplni na 100 ml. Pfida se 1 g azidu
sodného NaNj rozpusténého ve 4 ml vody.

Stanoveni faktoru odmérného roztoku thiosiranu:

Do zabrousené Erlenmayerovy bainky se nalije 100 ml destilované vody, ptida se 10 ml 15
% roztoku KI, 5 ml zfedéné H,SO, (1+4) a odpipetuje 10 ml standardniho roztoku K,Cr,0s.
Zazéatkovana titracni bailkka se nechd asi 10 min. na chladném, tmavém misté a pak titruje
odmémym roztokem thiosiranu, pficemz puvodné hnédy roztok zloutne. Pak se pfida 1 ml
indikatoru (Skrobu). Intenzivné modie zbarveny roztok se dotitruje do vymizeni modrého zbarveni.

Faktor thiosiranu = 10
spotteba thiosiranu



