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2.5.29. Dwutlenek siarki
APARATURA
Aparat przedstawiony na ryc. 2.5.29.-1 zawiera:
· kolbę okrągłodenną trójszyjną ze szlifem (A);
· wkraplacz (B);
· chłodnicę zwrotną (C);
· probówkę zbiorczą (D);
· przewód do przetaczania (E);
· wylot przelotu gazowego.

POSTĘPOWANIE
Metoda. Umieścić 150 mL wody OD w kolbie (A) i zrównoważyć cały układ przepuszczając 15 min dwutlenek węgla OD z szybkością ok. 100 mL/min.
[bookmark: _GoBack]Do 10 mL rozcieńczonego roztworu nadtlenku wodoru OD dodać 0,15 mL roztworu (1 g/L) błękitu bromofenolowego OD w etanolu (20% V/V) OD. Dodać roztwór wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do uzyskania fioletowoniebieskiego zabarwienia, nie przekraczając punktu końcowego. Wprowadzić roztwór do probówki zbiorczej (D) i zamontować probówkę w aparacie jak przedstawiono na ryc. 2.5.29.-1.
Zdjąć wkraplacz (B), nie przerywając przepuszczania strumienia dwutlenku węgla i wprowadzić do kolby (A) 25,0 g (m) substancji badanej, przemywając 100 mL wody OD. Dołączyć ponownie wkraplacz, zamknąć kran i dodać do wkraplacza 80 mL rozcieńczonego kwasu solnego OD. Otworzyć kran, aby pozwolić na przepływ kwasu solnego do kolby. Upewnić się, że dwutlenek siarki nie dostanie się do wkraplacza, zamykając kran przed wypłynięciem ostatnich mililitrów kwasu solnego. Utrzymywać 1 h we wrzeniu.
Otworzyć kran wkraplacza i zatrzymać przepływ dwutlenku węgla. Przenieść zawartość probówki zbiorczej (D) do kolby stożkowej poj. 200 mL, przemywając probówkę małą ilością wody OD. Ogrzewać 15 min na łaźni wodnej i pozostawić do ochłodzenia. Dodać 0,1 mL roztworu (1 g/L) błękitu bromofenolowego OD w etanolu (20% V/V) OD i miareczkować roztworem wodorotlenku sodu (0,1 mol/L) RM do zmiany zabarwienia z żółtego na fioletowoniebieskie (V1). Wykonać ślepą próbę (V2).
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Ryc. 2.5.29.-1. Aparat do oznaczania dwutlenku siarki
Wyniki. Obliczyć zawartość dwutlenku siarki w μg/g wg poniższego wzoru:

V1  = objętość odczynnika miareczkującego użytego do miareczkowania, w mililitrach;
V2 = objętość odczynnika miareczkującego użytego do ślepej próby, w mililitrach;
n   = molarność roztworu wodorotlenku sodu użytego jako odczynnik miareczkujący, w molach na litr;
m  = masa próbki, w gramach. 
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