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RYCHLE STANOVENIE VOLNEJ SIRY A SIRNIKOV V TECHNICKOM
SIRNIKU ANTIM ONU

DOBROSLAV PRISTAVKA

Katedra analytickej chémie Slovenskej vysokej Skoly technickej v Bratislave

Technicky sirnik antiménu sa pouziva na rézne technické tdely, pridom sa
na jeho zloZenie, najméi na mnozstvo volnej siry a pomer jednotlivych sirnikov
klada zvlastne poziadavky. Kedze v literattre nie si opisané pre tento udel
vhodné analytické postupy, vypracoval som rychle metédy, ktoré poskytuji
pri nenarodnej aparatire velmi presné vysledky.

Pomocou tychto metéd sa daji v technickom sirniku stanovit dve zlozky,
volné sira a sirnik antimoniény a tretia zlozka sirnik antimonity sa da potom
lahko vypoéitat. :

Elementarna sira sa stanovi rychlou studenou extrakeiou &erstvo predesti-
lovanym sirouhlikom a sirnik antimoniény nepriamo tak, Ze ho pri teplote
290—300 °C rozloZime na sirnik antimonity a elementdrnu siru, ktord prcha,
a z jej mnozstva vypocéitame mnozstvo sirnika antimoniéného.

Experimentalna Gast

Stanovenie siry

Pracovny postup

Do vyiihansho a zvéZeného Goochovho téglika navéZime 1 g vzorky a po nasadeni
do tulipdna odsavadky priddme do neho 10 ml ¢erstvo predestilovaného sirouhlika. Siro-
uhlik nechame poésobit 10 mimit a potom ho odsajeme. Obsah téglika preplichne-
me tri razy piatimi a tri razy 3 ml sirouhlika, ktory nechdme vidy 2 mindty poésobit
a potom ho odsajeme.

Obsah odsivacky potom kvantitativne prelejeme na zvéZenu skleni alebo porcelanovi
misku a opatrne odparime na vyhriatom (po zhasnuti plamena) vodnom kupeli aZ do
sucha. Zostatok vysuSime do kon3tantnej vdhy pri 100 °C a zvézime. Prirastok na véhe
misky je vdha elementérnej siry. Okrem toho vysuSime aj téglik a tbytok na véahe je
sira a voda. Vodu stanovime vo zvlas$tnej navaZke a odpoditame od celkového tbytku,
&im dostaneme véhu elementérne;j siry, ktord musi sthlasit s vdhou siry na miske.

Elementdrna sira za uvedenych pracovnych podmienok sa kvantitativne rozpusti
najneskorsie za 10 minat. Tento pracovny postup mé tu vyhodu, Ze téglik sa moéZe po
zvaZeni ihned pouZit na dalSie stanovenie siry. Prave takto sa zistilo, Ze sira sa odstrani
v priebehu 10 minut a pri dalSom premyvani sirniky neodsStiepuju elementérnu siru, ako
sa to stdva pri dlhotrvajucich extrakeidch.

Stanovenie sirnika antimoniéného

Pracovny postup

Do vy#ihaného téglika navaZzime 1 g sirnika a téglik vloZime do sklenej rirky z tazko
taviteIného skla (obr. 1), ktord je na jednom konei ztZend a vytiahnutéd v podobe trubi¢ky
o priemere 1 cm. Sir8{ koniec trubidky uzavrieme dva razy vitanou gumovou zatkou.
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Do jedného otvoru je vsunuté kapilara na odvod CO, a do druhého teplomer, ktorym sa
meria teplota v tégliku. Trubiéku potom vloZime do kovového plasta a jej ziZenu Gast
zapojime na zdroj kysliénika uhli¢itého, odkial privddzame CO,. Po vypudeni vzduchu
(asi za 10 minut) kovovy plast zahrejeme a po vystipeni teploty na 90 °C tuto teplotu
udrZujeme 30 mindt. Teplotu potom postupne zvySujeme v priebehu dalSich 30 mintt
na 130°C a po dalsich 30 minitach ju vyregulujeme na 290—300°C a pri tejto
teplote vydrZzime 30 minit. Kahan potom odstrénime a téglik po vychladnuti v prade

CO, zvéazime.
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Obr. 1.

Ci rozpad sirnika antimoniéného prebehol aZ do konca, presvedéime sa elte daliim
polhodinovym zahrievanim pri 290—300 °C.

Z ubytku na véhe odpoditame obsah vody, obsah elementérnej siry a zostatok pre-
pocitame na Sb,S;.

Ak sme spravne pracovali, zostatok neobsahuje voInu siru ani kyslikaté zluéeniny
a rozpusta sa bez zvySku v koncentrovanej kyseline solnej.

Celkovy rozbor trvéd 4—5 hodin.

Odchylky medzi dvoma paralelnymi rozbormi v obsahu siry sa neli3ia viac ako o 0,05 %
siry a 0 0,20 % v obsahu sirnikov.

NajdolezitejSou ¢astou rozboru je stanovenie elementirnej siry. Po jej stanoveni méZe-
me postupovat aj tak, Ze stanovime zvySnu siru a obsah antiménu a zo ziskanych dat sa
dé vypoéitat percentudlny obsah jednotlivych zloziek.

Na praktickom overovant metddy spolupracovala M. Zemanikovd.

Sahrn

Elementarna sira sa stanovi rychlou studenou extrakciou éerstvo predestilo-
vanym sirouhlikom a sirnik antimoniény nepriamo tak, Ze ho pri teplote
290—300 °C rozlozime na sirnik antimonity a elementdrnu siru, ktora prcha.
Z jej mnoZstva vypoditame mnoZstvo sirnika antimoniéného."

Do redakeie doslo 26. 2. 1960
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BBICTPOE OIPEIEJEHUE CBOEOIHON CEPHI I CEPHUCTHIX
COJIEM B TEXHUYECROI CEPHHMCTON CYPEME
JOLPOCJIAB ITPHCTABHA

Radenpa apanutnuecroii xuMuu CioBankoil BricIIell TeXHHYECKOM IIKOJIBI
B Bparuciase

BriBojsr

IdiIeMCHTADHAsI cepa ompejlelisieTest OBICTPOH XOJIONHOM SKCTAKUMeH CcBeMe NepejaucTHiI-
JIMPOBAHHLIM CCPOYIJICPOJOM A NIAATHCCPHUCTAS CypbMa HENPSAMO TAK, YTO IIPH TeMIIepaType
290—300°C pasjaraerca Ha TPEXCEPHHCTYI0 CYPBMY H B3JIeMEHTApHYIO cepy, KOTopas
YACTYUHBACTCsL 4 M3 €€ KOJIHUCCTBA BBICUMTHIBAETCSA KOJHMYECTBO ISATHCEPHHUCTOH CYpPHMEI.

Iocrynmno B pepakumio 26. 2. 1960 r.

SCHNELLBESTIMMUNG VON FREIEM SCHWEFEL UND SULFIDEN
IM TECHNISCHEN ANTIMONSULFID

DOBROSLAV PRISTAVKA

Lehrstuhl fiir analytische Chemie an der Slowakischen Technischen Hochschule
in Bratislava

Zusammenfassung

Elementarer Schwefel wird durch eine Schnellextraktion in der Kélte mittels frisch
destillierten Schwefelkohlenstoffs bestimmt und Antimonpentasu!fid indirekt in der
Weise, dass es bei einer Temperatur von 290—300 °C zu Antimontrisulfid und elementa-
rem Schwefel zersetzt wird, welcher sich verfliichtigt und aus dessen Menge man die
Menge an Antimonpentasulfid berechnet.

In die Redaktion eingelangt den 26. 2. 1960



