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STANOVENI CELKOVEHO OBSAHU SIRY GRAVIMETRICKY

1 Ugel a rozsah

Tato metoda specifikuje podminky pro stanoveni celkového obsahu siry v krmivech.
Je vhodna pro vSechny obsahy siry v krmivech 1 krmnych smésich.

2 Princip

Obsabh siry se stanovi v chloridovém vyluhu po zpopelnéni vzorku vazkovée jako siran barnaty.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, p(HCI) = 1,17 g/ml.
2 Kyselina chlorovodikova, HCI, roztok c(HCl) = 6 mol/l.

Ptiprava: 515 ml HCI (1) se rozmichd ve vodé (8) a po vytemperovani se doplni
do 1000 ml.

3 Amoniak, zfedény roztok.

Piiprava: Do 1000ml odmérné banky se nalije 600 ml vody (8) a pfida se 200 ml
26% NH40OH (p = 0,91 g/ml). Po vytemperovani se doplni vodou (8) po znacku
a promicha.

4 Chlorid barnaty, BaCly, roztok, ¢ = 100 g/I.
Ptiprava: 100 g BaCl; se rozpusti ve vod¢ (8) a doplni do 1000 ml.
5 Indikator acidobazicky - Fenolova cerven.

Ptiprava: 0,1 g indikatoru se rozpusti v 50 ml ethanolu za slabého zahtivani a roztok
se doplni vodou (8) na 100 ml.

6 Dusi¢nan hotfecnaty heptahydrat (Mg2NO3.7 H20), ethanolicky roztok.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné bailky se navazi 360,0 g dusi¢nanu hotecnatého
rozpusti se v ethanolu (9) a doplni se jim po rysku a promicha.

7 Dusi¢nan amonny, NH4NOs3, pevny.
8 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovand).

9 Ethanol 96%.
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4 Pristroje a pomiicky
1 Miska odpatovaci porcelanova na 500 ml.
2 Pec muflova elektrickd s termostatem, s moZnosti odvétravani a teplomérem
pro rozsah teplot nejméné do 600 °C.
3 Susarna laboratorni elektrickd, s moznosti odvétravani, automatickou regulaci teploty
a teplomérem pro rozsah teplot nejméné do 120 °C.
4 Kahan plynovy s regulaci plamene nebo topna deska elektricka.
5 Miska spalovaci z platiny nebo ze slitiny Pt-Au eventudlné Pt-Ir popf. jiné¢ho

vhodného materialu odolného podminkdm metody stanoveni a nepodléhajici za téchto
podminek zménam.

5 Postup

Do porcelanové odpatrovaci misky (1) se odvazi asi 1 g zkusebniho vzorku s pfesnosti
nejméné na 0,001 g, pfida se 10 ml roztoku dusi¢nanu hotecnatého (6) a miska se na 10 min
odstavi. Potom se obsah misky vysusi v suSarné (3) pii 120 °C a zpopelni v muflové peci (2)
pti teploté (450 + 25) °C po dobu 4 h.

Poznamky

1 Pri vysusovani dochazi k narustu objemu vzorku, ktery je nutno prubézné kontrolovat,
aby nedoslo k jeho uniku mimo odparovaci misku.

2 Pokud se ziska Sedy popel, prida se po ochlazeni ke zbytku krystalek dusicnanu
amonného a prezihd se pri uvedené teplote.

Popel se ovlhéi vodou (8), pfidd se 6 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové (1), vyluh
se kratce povaii a filtruje za horka ptes stfedn¢ husty filtr do 400ml kadinky. Promyje se asi
tiikrat horkou vodou (8), filtrat se n€kolik minut povati, zneutralizuje roztokem amoniaku (3)
na indikétor fenolovou cerven (5) do zmény zabarveni a potom upravi vodou (8) na objem
200 ml. Tento roztok se zahieje k varu, pfidd se 1 ml roztoku kyseliny chlorovodikové (2)
a najednou 30 ml horkého roztoku chloridu barnatého (4).

Poznamky

3 Soubézné s viastnim stanovenim se provadi slepy pokus - stejny postup, ale bez vzorku.

Po vysrazeni se roztok se srazeninou opét na nékolik minut zahfeje a potom se ponecha stat
po nékolik hodin, nejlépe do druhého dne. SraZenina se filtruje pies bezpopelny husty filtr
a promyva horkou vodou az do vymizeni pozitivni reakce na chloridy. Filtr se srazeninou
se vysusi a spali v muflové peci (2) pfi teploté (550 = 25) °C v pfedem vyzihané a zvazené
spalovaci misce. Po ochlazeni v exsikatoru se miska zvazi s presnosti nejméné na 0,001 g.
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Poznamky
4 Pri filtraci se doporucuje pridat predem rozvarenou drt' bezpopelného filtracniho
papiru.
6 Vypocet a vyjadreni vysledku
Obsah siry v % (X) se vypocita podle vztahu
Y= 100x0,1374xm
mO
kde m je hmotnost vyvazky v g,
m, hmotnost navazky zkuSebniho vzorku v g.
Poznamky
5 Uvedeny vztah plati pro vypocet obsahu siry, vyjadiené v elementdrni formeé (S).

Pro jina vyjadreni plati dale uvedené prepoctové koeficienty:
1,998 pro vyjadieni jako SO, ,
2,498 pro vyjadreni jako SO, ,
2,997 pro vyjadrent jako SO,
6 Obsah siry je mozné vyjadrit také v mg/kg.
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