Applikationsbericht
Titration 192 AN

Bestimmung von Sulfat (mit Thorin
Indikator)

Beschreibung

In dieser Applikation wird die Bestimmung von Sulfat durch Titration mit Bariumperchlorat und Thorin
Indikator beschrieben.

Die Titration wird in alkoholischer Losung durchgefiihrt. Die Probenldsung sollte vor der Titration min.
70% Isopropanol enthalten.

Falls sich wahrend der Titration an der Elektrode Gasblasen sammeln, kann ein Silikondl-freier
Entschdumer oder ein nicht-schdumendes Netzmittel zugegeben werden.

Der Gehalt an Sulfat wird in mg/l berechnet.

Gerate
Titrator TL 7000, TL 7750 oder TL 7800
Elektrode Optiline 6
Rihrer T™M 235
Laborgerate Becherglas 100 mL
Magnetriihrstab 30 mm
Reagenzien
1 | Bariumperchlorat Ba(ClO4)2 0,005 mol/L in Isopropanol / Wasser 80/20
2 | Isopropanol
3 | Perchlorsaure, verd. HCIO4
4 | Thorin
6 | Destilliertes Wasser
Alle Reagenzien sollten von analytischer Qualitat oder besser sein.
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Durchfiihrung der Titration
Reagenzien

Bariumperchlorat Ba(C104)2 0,005 mol/L

Ba(ClO4)2 0,005 mol/L in Isopropanol / Wasser 80/20 ist als fertige MaRlésung erhaltlich.

1,7 g Ba(ClO4)2 (wasserfrei) werden in 200 mL Wasser geldst und mit Isopropanol auf 1L aufgefiilit.
Perchlorsaure verdiinnt (~1mol/L)

14,3g Perchlorsaure 70% werden in ca. 80 ml Wasser gegeben und auf 100mL aufgefiillt.

Thorin-Loésung 2 g/L

0,2g Thorin werden in etwas Wasser geldst und auf 100mL aufgefillt.

Entschaumer-Lésung

10g Surfynol DF 110 werden mit Isopropanol auf 100ml aufgefillt. Andere Silikon-freie Entschdumer oder
nicht-schaumende Netzmittel kdnnen ebenfalls verwendet werden.

Reinigung der Elektrode
Die Elektrode wird mit Wasser abgespilt. Die Optiline 6 wird trocken gelagert.

Vorbereitung der Probe

Die Probe wird in ein Becherglas pipettiert und mit dest. Wasser auf ca. 10 - 15ml aufgefillt. AnschlieRend
wird mit Isopropanol auf ca. 60 - 70 ml aufgefillt und 0,5 ml verd. HCIO4 zugegeben. Bei alkalischen
Proben ist mehr HCIO4 notig. Nach Zugabe von 5 Tropfen Thorin-Lésung wird mit Ba(ClO4)2 0,005 mol/L
auf einen Equivalenzpunkt titriert. Gegebenenfalls wird vor Start der Titration 1 Tropfen Entschaumer-
Lésung zugegeben.

Die bendtigte Probenmenge kann nach dieser Faustformel abgeschatzt werden:

150000 = Titer [mT"l]

erwarteter Gehalt [mg /L]

V(mL) =
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Titrationsparameter

Proben Titration
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Standardmethode -
Methodentyp Automatische
Titration
Modus Linear
Messwert mV(E)
Messgeschwindigkeit Feste Wartezeit 10s
Optiline 6 Wellenlange 520 nm
Einstellungen Intensitat Mittel
Glattung Stark
Startwartezeit Os
Lineare Schrittweite 0,05 mL
Vortitration aus Titrationsrichtung fallend
Endwert Aus Wartezeit Os
EQ An (1)
Max. 10 mL Steigungswert 250
Titrationsvolumen
Dosiergeschwindigkeit 100%
Fillgeschwindigkeit 30s

Der mV(E)-Wert sollte zu Beginn der Titration < 2000 mV betragen; optimal ist ein Wert im Bereich von
etwa 1000 mV. Dies |asst sich Uber die Intensitat in den Optiline-Einstellungen einstellen.
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Berechnung:

(EQ1 —B)*T M xF1
VxF2

Sulfat [mg/L] =

EQ1 Verbrauch des Titrationsmittel am ersten EQ [mL]
B 0 Blindwert
T WA Exakte Konzentration des Titrationsmittels [mol/L]
M 96,06 Molekulargewicht von Sulfat [g/mol]

Vv Probenmenge [mL]

F1 1000 Umrechnungsfaktor 1

F2 1 Umrechnungsfaktor 2
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  V ( m L ) =   150000 ∗ T i t e r   [   m o l  L ]  e r w a r t e t e r   G e h a l t   [ m g / L ]


  S u l f a t   [ m g / L ]   =      ( E Q 1 − B ) ∗ T ∗ M ∗ F 1  V ∗ F 2

