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é’l/‘A/NOVENi VAPNIKU A ZINKU V TVRZENYCH KALAFUNACH

J. P()KQ!}N\", J. PRI s i
Pragolak, n. p., Praha e
Komplexometrie — odbor odmérnych stanoveni, pouzivajicich komplexonu

II1 (dvojsodné soli kyseliny etylendiamintetraoctové), pres svoje nesporné

vyhody nedoznal u nas v priamyslovych laboratofich takového ohlasu, jakého

by zasluhoval. Komplexometrické titrace, zavedené do analytické chemie

G. Schwarzenbachem [1] a dale rozvijené H. Flaschkou [2] a u nds

R. Pribilem [3], svoji jednoduchosti a pFesnosti piedéi v fadé piipadt viechny

dosud uzivané analytické metody. V oboru kontroly vyroby laku a lakafskych

surovin (pigmenti, sikativii atd.) lze komplexometrii vyuzit tak mnohostranng,
ze povazujeme za vhodné nase zkuSenosti zvefejnit v nékolika sdélenich. Tato
prace je vénovana analytickému hodnoceni tvrzené kalafuny.

Kalafuna je dnes levnou a pomérné snadno zpracovatelnou surovinou k vy-
robé laku. Jelikoz sama poskytuje dosti mékky a lepivy film, zvySujeme jeji
tvrdost tavenim s vapnem, nebo kysliénikem zineénatym. Tim dochézi k neut-
ralisaci pfitomné kyseliny abietové na prislu§nou vdpenatou nebo zineénatou
sil. Na obsahu jmenovanych kovi je pfimo zavisld jakost tvrzené kalafuny.
Dosavadni vazkové metody jsou piili§ zdlouhavé pro provozni laboratote.
Déale popsand metoda komplexometrickd dovoluje nejen rychle hodnotit
vysledny produkt, ale umoziiuje téz kontrolu technologického procesu tvrzené
kalafuny.

Pokusna éast a vysledky
- Reagencie:

1. 0,1 N odmérny roztok komplexonu III (37,21 g dvojsodné soli kyseliny
etylendiamintetraoctové, nafedéné na 1000 ml destilovanou vodou). Je
konstantné pfechovavan ve vyvafenych lahvich z jenského skla. Kontrola
faktoru, pokud bylo nutné, byla provadéna titraci na éisty uhli¢itan va-
penaty.

0,1 N roztok siranu hofeénatého p. a.

0,1 N roztok siranu nikelnatého p. a.

e

0,1 N roztok siranu zine¢natého p. a.



5. 0,1 N roztok uhli¢itanu vapenatého p. a.

6. Tlumivy roztok chlorid amonny p. a. 54,00,
ammoniak p. a. 25 9%, 350,00,
destilovand voda ad 1000,00.

7. Indikator — triturace murexidu s chloridem sodnym 1 100.

8. Indikator — roztok eriochroméerné T v metanolu p. a.

eriochromdern T 0,30,
borax p. a. 1,00,
metanol p. a. 50,00.

9. Amoniak p. a.
10. Xylen p. a.
11. Kyselina chlorovodikova p. a.
12. Kyanid draselny 109, vodny roztok.

Stanovent vapniku a zinkw v kalafuné

Pracovni metodika je tak jednoducha, Ze lze uvést bez dalSich vyklad
nékolik pracovnich navodu.

a) Stanoveni vapniku pfimou titraci
Pfiprava vzorkw:

Z ptredem pripraveného vzorku tvrzené kalafuny odvazi se ca 1000 mg do
tenkosténné kadinky o obsahu ca 50 ml a navazku rozpustime v minimalnim
mnozstvi xylenu. Ciry roztok se kvantitativné prelije do délici nalevky o ob-
sahu 100 ml, pfida se 30 ml kyseliny chlorovodikové 1 1 a dukladné se pro-
ttepe. Vodni vyttepek odpustime do odmérné batiky o obsahu 100 ml, tfepani
opakujeme je$té jednou a shromazdéné vodni vytfepky doplnime po znamku
destilovanou vodou.

Do titraéni batiky o obsahu 250 ml odpipetuje se 10 ml zkouSeného roztoku,
nafedi se destilovanou vodou na 100 ml, pfid4 10—15 ml tlumivého roztoku
a 20—30 mg murexidu. Zbarveni vzorku po pfidani murexidu je ¢ervenorizové
a titraci odmérnym roztokem komplexonu /71 se zjistuje konec titrace.

b) Retitrace siranem nikelnatym

K vzorku pfipravenému uvedenym zpusobem se pfida 8 ml odmérného
roztoku komplexonu I7I. V roztoku je kromé komplexonatu vapniku i volny
komplexon, ktery proptjéi vzorku zafive fialové zabarveni. Zjisténi nadbytec-
ného komplexonu provadi se retitraci odmérnym roztokem siranu nikelnatého.
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¢) Stanoveni zinku pFimou titraci

Odpipetuje se 10 ml zkouseného roztoku, ziedi destilovanou vodou ca na
100 ml, p¥idd 10—15 ml tlumivého roztoku a 8—10 kapek eriochroméerné T.

Vzorek zabarveny vinové éervens, titruje se odmérnym roztokem komplexonu
111 do modré.

d) Stanoveni zinku retitraci siranem hofeénatym

Kromé indikdtoru je postup tohoto stanoveni identicky se stanovenim b.
Zde je pouZivan indikéator eriochroméerni T a je titrovino odmérnym roztokem
siranu hofeénatého z chrpové modré do vinové cervené.

e) Stanoveni vapniku a zinku

K vzorku upravenému vyse uvedenym zpusobem prida se 8—10 kapek
eriochromdéerné T, 8 ml odmérného roztoku komplexonu 7/I (barva roztoku je
chrpové modréa) a retitraci odmérnym roztokem 0,1 N siranu hofeénatého je

Tabulka 1
titraéni stanoveni komplexonem III vézkové stanoveni
| Ca(OH), Zn0 Ca(OH), | ) Zn0
1 5,98
5,98
5,97
5,99 5,99
2 6,05
6,07
6,06
6,06 6,06
3 7,21
7,22
7,22
7,23 7,23
4 4,99
5,00
5,01
5,00 5,00
5 4,89 1,53
4,89 1,53
4,90 1,53
4,89 1,52 4,91 1,54
6 5,33 1,46
5,34 1,45
5,34 1,46
5,34 1,46 5,35 1,46
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zjisténo mnozstvi obou prvkid (zabarveni zkouSeného roztoku je vinové
¢ervené). Do téhoz vzorku ptida se 5—10 kapek kyanidu draselného a po deseti
minutdch titrujeme ddle odmérmnym roztokem 0,1 N siranu hofe¢natého do
vinové éerveného zabarveni. Rozdil obou spotfeb udava obsah vapniku.

V tab. 1 je uvedeno nékolik vysledki analys tvrzenych kalafun.

Obsah vépniku a zinku byl kontrolovan vazkové. Vapnik vylu¢ovan jako
§tavelan a vazen jako CaOQ. Zinek stanoven jako pyrofosforeénan Zn,P,0,.
Svrchu uvedené vysledky jsou vyjadfeny v procentech. '

Souhrn

Autori vypracovali velmi jednoduchou metodu pro hodnoceni tvrzené
kalafuny. Po rozpusténi kalafuny v ¢istém xylenu a extrakei vapniku a zinku
kyselinou chlorovodikovou, stanovili tyto odmérnym roztokem komplexonu.

ONPEAEJIEHME KAJBINA M OIMHKA B OTBEPXKJIEHHBIX KAHU®POJIAX

. IIOKOPHBEIV, . IIP2KUBUJI
IIparosak, HapogHoe mnpeanpuATHe, IIpara

BrI1BOABI

ABTopamy pa3paboTaH BechbMa IIPOCTBIA MeTOH AJIA PaCLeHKM OTBEPXKJIEHHOM KaHU-
donn. Kaundosbs pacTBOPAIOT B YMCTOM KCHUJIOJIE U 9KCTPAarupyIoT KaJlbLMii ¥ IIMHK CO-
JIAHOM KucaoToi. Kanblmil M LIMHK ONpefesIsioT IIOCJIe TOTO C IIpMMeHeHMeM pabouero
pacTBOpa KOMILJIIEKCOHA.

ITonyuyeHo B pemariuy 10-ro mapra 1954 r.

BESTIMMUNG VON KALZIUM UND ZINK IN GEHARTETEM KOLOPHONIUM

J. POKORNY, J. PRIBYL
Pragolak, VEB, Prag

Zusammenfassung

Die Autoren haben eine sehr einfache Methode zur Bewertung gehirteten Kolopho-
niums ausgearbeitet. Nachdem das Kolophonium in reinem Xylol aufgelost worden ist
und nach der Extraktion des Kalziums und Zinks durch Chlorwasserstoffséure werden
die beiden Metalle titrimetrisch mittels Masslésungen von Komplexon bestimmt.

In die Redaktion eingelangt 10. II1. 1954
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