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1

Vyndlez se tykd analytické kontroly pii
virobé plasti a elastomeri plnénych anor-
ganickymi plnivy.

Je v8eobecnd zndmo, Ze prisadou plniv k
polymeriim nebo kopolymerim se ziskdvaiji
kvalitativné odliSné materialy, tzv. kompozi-
ty, jejichZ mechanické, fyzikdlni i chemické
vlastnosti jsou v nékterych smérech vyrazné
lep8i, neZz u materidld neplnénych. Typic-
kym prikladem je zvy3eni modulu pruZnosti
u polyetylénu, dosaZené pridavkem anorga-
nického plniva nebo zvySeni houZevnatosti
a odolnosti vac€i obruSivosti u kaudukid pl-
nénych sazemi, zvyi3eni mechanické pevnos-
ti i u polyesterlt plnénych skelnymi vidkny
apod. :

Modifikace polymeri piisadou anorganic-

kych plniv md vSak mnohdy za nédsledek
souCasné zhorSeni jinych vlastnosti, napii-

klad zvySeni krehkosti, sniZeni odolnosti vi-

¢i pasobeni vody apod., coZ omezuje oblast
pouZitelnosti daného materidlu. K potladeni
téchto neZddoucich efektl se proto pouZi-
vand anorganickd plniva rizné upravuji, nej-
lépe takovym c€inidlem, které by pokud moZ_
no zvysSovalo hydrofobnost plniva, zajiStova-
lo co nejdokonalejsi spojeni mezi plnivem a
polymerni matrici a umoZiiovalo tak rozpty-
lovat, poplipadé& eliminovat energetické roz-
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dily, vznikajici na rozhrani plnivo-matrice
pfi mechanickém namdhani kompozitu.
Splnéni téchto poZadavkid lze dosdhnout
pouzitim tzv. silanovych spojovacich pro-
stfedkt, tj. slou€enin obecného vzorce

R'Si (OR)3,

kde

R je skupina, obsahujici reaktivni orga-
nicky substituent a

OR je alkoxyskupina.

Zvlastni vyznam majl ty derivédty, jejichZ
reaktivni organickou skupinu tvo¥{ konco-
v4 amino-skupina —NHz.

Pritomnost aminoskupiny je totiZ Zddouci
pfi dpravé takovych anorganickych plniv,
jejichZ povrch obsahuje riizn& reaktivni, nej-
Cast&ji kyseld centra. Typickymi pFedstavite-
li takovych plniv jsou kysli¢niky kiemiku,
skla, jily apod.

Plniva, jejichZ chemickd reaktivita je pri-
marné dand povahou jejich povrchu, plisobi
potom v kompozitu jak chemicky, tj. inter-
akci s polymerni matrici, popFfipadé s modi-
fikaénimi piisadami za vzniku Z&doucich
(roubovédni} nebo neZédoucich (degradace)
chemickych vazeb, tak fyzikdln& tim, Ze si-
lovym polem svého povrchu owvliviiuji tvor-
bu a povahu nadmolekuldrni struktury po-
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lymerni matrice, hlavn& v nejbliZ8im okoli
plniva. Vedle t&chto faktenfi se na alinku
plniva v kompozitu podili i dalsi, a pro ten-
to druh plniv velice charakteristicky &initel
— stiedni velikost &astic a polydisperzita,
které rovnéZ ovliviiuji zpracovatelnost a u-
Zitné vlastnosti kompozitu.

S ohledem na vlastnosti plniv a poZadavky
na pfipravu a zpracovatelnost kompozitd,
ukézala se aplikace silanovych a zv1asté a-
minosilanovych spojovacich prostfedkidl ja-
ko jedna z nejschiidné&jsich cest, umoZiiujict
dosaZeni vyhovujicich uZitnych vlastnosti.
P¥i pouZiti aminosilanovych spojovacich pro-
stfedk®t k povrchové tdpravé plniv se vSak
objevuje Ffada problémd. Jednim z nich je
stanoveni jejich obsahu na povrchu plniva,
co? v piipadé praskovitych plniv na bazi a-
lumosilikatt predstavuje sloZity problém.

Spojovaci prostfedek po naneseni na pl-
nivo vytvd¥l na jeho povrchu jednoduchou
nebo nédsobnou vrstvu sorbovanych, chemi-
sorbovanych nebo zpolymerovanych mole-
kul, umozZiiujici vytvoreni vazby s polymerni
matrici.

Struktura a chemické vlastnosti nanosu
spojovaciho prostfedku jsou tedy prvotadé
zévislé na charakteru povrchu plniva, na
chemickém sloZeni spojovaciho prostfedku a
na vzédjemnych reakcich povrch-spojovaci
¢inidlo, které jsou ovliviiovdny podminkami
a zplsobem provadéni ndnosu.

Jednou z moZnosti analyzy je vyuZiti cha-
rakteristické reakce né&které z funkenich
skupin d&inidla. To je podstatou DOS ¢islo
2 343 899, kdy reakci aminoskupiny aminosi-
lanu s 1-chlor-2,4-dinitrobenzenem pii tep-
lotadch nad 80°C vznikd Zlut& zbarveny a na
povrchu plniva pevng fixovany komplex, u-
moZiujici posouzenim intenzity Zlutého zbar-
veni relativni stanoveni aminosilanového né§-
nosu. Nevyhodou tohoto postupu je omezeni
jeho pouZitelnosti pouze na kompaktni, nej-
lépe sklen#nd plniva (kuliéky) a jeho uplnd
nespolehlivost v pripad& praskovitych piniv,
jakymi jsou naptiklad alumosilikdty apod.,
kdy velikost povrchu a jeho charakter [(ky-
selost, sorpéni vlastnosti apod.), ddle dis-
perzita Cdstic, zplisobuji nereprodukovatel-
nost vysledkidl. Velkeré shora uvedené ne-
vyhody a nedostatky jsou odstranény postu-
pem podle tohoto vynélezu. '

Pfedmétem vynédlezu je zplsob: stanoveni
aminosilanovych spojovacich prostfedkd na
povrchu anorganickych plniv, napriklad si-
likath a alumosilikatd, kolorimetricky re-
akel s roztokem 2,2-dihydroxy 1,3-indan-dio-
nu, pii kterém barevny kolmex 2,2-dihydroxy
1,2-indan-dionu s aminosilanem se pi'ed ko-
lorimetrickym stanovenim etrahuje z anor-
ganického plniva p¥i teplot& 50 aZ 100°C
po dobu 20 a% 25 minut ethanolem obsahu-
jicim 10 aZ 20 % objemovych vody s upra-
venou koncentraci vodikovych iontli v roz-
mezi hodnot pH 4,5 aZ 9,5 a stabilizovanym
0,01 aZ 0,1 % hmotnostnich fenolického anti-
oidantu.

4

Hlavni pfednosti postupu podle vynalezu

_je kvantitativmi extrahovatelnost barevného

komplexu, vzniklého interakci aminoskupiny
aminesilanu s ninhydrinem (2,2-dihydroxy-
-1,3-indandionem), &imZ se tento postup sta-
vA zcela univerzdlnim, nezdvislym na pova-
ze plniva (kompaktni hmota, praSek) a pou-
Fitelnym zv1a3t8 pro praSkovitd, polydisper-
zni plniva na bézi alimosilikétl, jmenovité
kaolinf.

VyuZiti barevné reakce — NH2z skupiny s
ninhydrinem je zndmé z bicchemickych a-
nalyz aminokyselin. I kdyZ neni chemismus
a mechanismus této reakce dosud zcela jed-
nozna¢né objasngn, lze v soustavé aminosi-
lan-plnivo definovat a realizovat takové pod-
minky, kdy dédle popsand, aparaturné nené-
rotnéa a rychld metoda davéd dobfe reprodu-
kovatelné vysledky, umoZiiujici p¥i znalos-
ti zpdsobu a podminek provadéni nanosu na
plnivo, identifikovat mnoZstvi aminosilanu,
pouZitého k piipravé zkoumaného vzorku.
Detekce a stanoveni ndnosu spojovaciho pro-
stfedku aminosilanového typu na povrchu
pluiva, zaloZend na vzniku extrahovatelného
harevného kmplexu ninhydrinu s aminosku-
pinou spojovaciho prostfedku a kolorime-
rickém nebo spektrometrickém urceni jeho
koncentrace zmérenim extinkce p¥i vlnové
délce 570 nm nebo 410 nm a porovnanim s
kalibraénim grafem standardd, pii kterém je
vyvolany barevny komplex aminocosilanu s
ninhydrinem z povrchu plniva kvantitativ-
n& extrahovatelny, jsou nezavislé na pova-
ze a povrchu plniva, pokud jsou &éstice pl-
niva z barevné suspenze odstranény do té
miry, Ze nerusi spektrofotometrické stanove-
ni extinkce. Typickymi pFedstaviteli plniv,
pouZitelnych pro tento zpilisob identifikace
aminosilanového nédnosu jsou silikaty a alu-
mosilikaty, jako kysliénik kPemicity, sklo,
alumina, jily, jmenovité kaolinického typu,
déle plniva na bézi kovevého hliniku, mé-
di, oceli, niklu, olova, slidy, mastek, anor-
ganické kyslitniky, napfiklad kysliCnik Ze-
lezity, titani®ity, chromity, azbest, kiida, si-
rany vapenaty a barnaty. - o

Vyvolani barevného komplexu — NHzsku-
piny aminosilanu s ninhydrinem probihd v
poldrnich rozpoustédlech jako jsou alifatic-
ké alkoholy C,H,.110H, o poftu atomi uhli-
ku Ci aZ C4, déle v ketonech, RiCORz, kde
R1 a R2 jsou alkyly téhoZ nebo rizného typu,
rovndZ tak lze pouZit smési alkohol-alkohol,
alkohol-keton, keton-keton s obsahem vady,
zv14%ts u alkohold do 25 objemovych %, ne-
bot vys3i obsah vody vyvoldni barevného
komplexu retarduje. Retardatni uGfinek vo-
dy lze omezit nebo zcela eliminovat pouii-
tim udstojii jako reak&niho média v rozmezi
hodnot pH 5 aZ 10. Pii pouZiti nepoldrnich
alifatickych nebo aromatickych rozpousté-
del (hexan, heptan, benzen, toluen, xylen
apod). barevny komplex sice rovngZ vznika,
ale je fixovan na povrchu plniva a neni sa-
motnym bezvodym rozpouStédlem kvantita-
tivng extrahovatelny. Jistého zlepSeni lze
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dosdhnout pouZitim smési poldrnich a nepo-
larnich rozpoustédel, ale vysledky neisou
dobi'e reprodukovatelné.

Vyvoldni barevného komplexu je funkci
reakéni teploty. Vyrazné, typicky modrofia-
lové zbarveni se zadind objevovat jiZ pfi tep-
lotdch nad 50°C s optimdlni oblasti v roz-
mezi 65 aZ 85 °C s tim, Ze izotermicnost re-
akce a pohyb suspenze jsou nejlépe zajisSté-
ny provadénim vyvoldavaciho procesu pfi va-
ru rozpoustédla, pod zp&tnym chladifem a
za michdni, napiiklad magnetickou michad-
kou, nejlépe s michadlem, opatfenym skle-
nénou nebo teflonovou izolaci.

Kinetické kiivka intenzity barevného kom-
plexu vykazuje maximum, jehoZ poloha je
vedle teploty zavisld rovnéZ na druhu a &is-
toté pouZitého rozpoustédla. Vyskyt maxima
po€itdno od doby vneseni ninhydrinového
¢inidla, leZi podle podminek v asovém in-
tervalu 5 aZ 60 minut, v optimdlnich pii-
padech v rozmezi 20 aZ 25 minut.

‘Stechiometrie reakce ninhydrinu s —NH2
skupinou vyZaduje dvoumoldrni plebytek
ninhydrinu na jednu aminoskupinu. Pro p¥i-
pravu barevinych kemplext standavd(l, upra-
vovanych v rozmezi poZadevanych koncen-
traci aminosilanu (napiiklad 0,2 aZz 2%
hmotnostnich na plnivo], lze v celém roz-
sahu sledovanych koncentraci aminosilano-
vého ndnosu pouZit mnoZstvi ninhydrinu, od.
povidajici zvolené maximélni koncentraci
aminosilanu, tzn. pfebytek ninhydrinu reak-
ci nerusi.

Nejvétsim problémem stanoveni aminosi-
lanové impregnace ninhydrinem pPimo na
anorganickych plnivech je stabilita barev-
ného komplexu. V disledku katalytického
plisobeni plniv, zvlast& praskovitych plniv,
jako je kaolin, kterd maji velky specific-
ky povrch a navic obsahuji centra, ktera
mohou katalyzovat rozkladné reakce barev-
ného komplexu ninhydrinu s aminosilanem
vlivem vzdudného kysliku a kysliku adsorbo-
vaného na povrchu plniv a riznych nedis-
tot a jinych nekontrolovatelnych vlivd, do-
chézi ve vét3iné uvedenych rozpoustédel k
postupnému odbarvovéni vznikajiciho barev-
ného komplexu, takZe reakce by nebyla
vhodnéa k eventudlnimu stanoveni.

Bylo zjiSténo, Ze oxidacéni odbarvovani ba-
revného komplexu l1ze nejlépe zabranit sta-
bilizaci extrakéniho rozpeudtddla piidavkem
0,01 aZ 0,5 % hmotnostnich antioxidantd, kte-
ré nerudi reakci ninhydrinu s aminovymi
skupinami. Vyhovujicimi antioxidanty jsou
oxidanty fenolického typu, napfiklad hydro-
chinon.

Méfreni extinkce barevného komplexu lze
provadét zndmymi zphsoby kolorimetrem ne-
bo spektrofotometrem. Celé spektrum vyka-
zuje dvé maxima, jedno pfi 570 nm, -druhé
pfi 140 nm. Maximum p¥i 570 nm je pro ba-
revny komplex —NH2 s ninhydrinem, tak
zvany Ruhmannv purpur, typické.

Postup podle vyndlezu je aparaturnd jed-
noduchy, pouZitelny pro Siroky okruh plniv,

zvlasté praSkovitych a Sirokou distribuci a
pfi znalosti kalibraéni k¥ivky standardii, za_
hrnujicich koncentratni oblast analyzova-
nych vzorkd a za predpokladu, Ze standardy
jsou pFipraveny stejnym zpfisobem impreg-
nace jako analyzované vzorky, ddva spoleh-
livé vysledky s reprodukovatelnosti lep#i
nez -+ 5 %.

Postup podle vyndlezu je poufZitelny pro
Siroky sertiment spojovacich prostfedkt na
bazi aminosilanil, u nichZ se aminoskupina
—NH2 nechazi v w-poloze na alkylovém sub-
stituentu kremikového atomu. Typickymi
pfedstaviteli téchto l4tek jsou gama-amino-
alkyltrialkoxysilany, napfiklad 3-aminopro-
pyltrietoxysilan, 2-aminoetyl-3-aminopropyl-
trietoxysilan apod.

Kvalitativni dfikaz pfitomnosti aminosila-
nové upravy, napfiklad na kaolinu, nevyZa-
duje separaci barevného komplexu s povr-
chu plniva a provede se jednoduchym po-
stupem te¢kovaci barevné reakce za podmi-
nek jako v. pifikladé 10.

Nésledujici pfiklady osv&tluji podstatu vy-
nalezu, anlz by jl omezofvaly nebo vymezo-
valy.

Na obr. 1 ]e prlklad extmkce barevneho
komplexu 3-aminopropyltrietoxysilanu s nin-
hydrinem v zavislosti na . vinové délce. Na
ose x je vyznalena vinova délka absorpdni-
ho spektra, na ose y extinkce. Extinkce vy-
kazuje dv& maxima. p¥i 410 nm a 570 nm.
Byla ziskdna postupem popsanym v piikladg
la, koncentrace aminosilanu 0 5% objemo-
vych cela 0,5 -cm.

Na “obr,. 2 je vynesen Kkalibrafni graf pro
stanoveni 3-aminopropyltrimetoxysilanu, v
koncentraci 0 aZ 2 % hmotnostrich, ziska-
ny postupem popsanym v priklad® 1b a mg-
feny pIi vinové délce 570 nm.

Na ose x jsou vynaueny koncentrace kao-
linu

Na ose x jsou vyné3eny kocentrace amino-
silanu, na ose y extinkce. Body o plati pro
aminosilan v roztoku, body I pro kaolinové
standardy.

P¥iklad 1

Suspenze 10 g kaolinu v 20 ml smé&si eta-
nol-voda 9:1 obsahujici peZadované mnoz-
stvi gama-aminopropyltrietoxysilanu -ozna-
Cené A 1100, byla 2 hod. michdna magne-
tickou michackou pfi laboratorni teplotd a
potom 2 hodiny suSena v laboratorni horko-
vzdu8né suSarné pri teploté 110 °CH-1°C.

Takto impregnovany a v tieci misce zho-
mogenizovany kaolin byl pouZivan jako stan-
dard, reprezentujici pouZitou kencentraci a-
minosilanu. Bylo pripraveno 8 standardd, v
rozmezi koncentraci 0,3 aZ 2 % hmot. A 1100
na kaolin.

a) Barevny komplex Cistého aminosilanu
A 1100

Do 50 ml odmérky, opatiené zpdtnych
chladi¢em se pFedloZi 3 ml ethanolu, obsa-
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hujictho poZadované mnoZstvi A 1100 a za
michéani magnetickou michackou se roztok
zahteje k varu (79-+1°C), kdy se pfidaji 2 ml
ninhydrinového ¢inidla (0,5 g ninhydrinu v
50 ml etanolu). Po 20 minutovém varu se
vznikl§y barevny komplex (modrofialovy)
rychle se ochladi na laboratorni teplotu, pii-
da se 10 ml acetdtového pufru pH 4,9 a do-
plni po znaCku etanolem, obsahujicim 0,05
procent hmotnostnich hydrochinonu. Po
promichédni se intenzita barevného komple-
xu stanovi spektrofotometricky ve viditel-
né oblasti p¥i vinové délce 570 nm, nebo 410
nm (viz obr. 1].

b) Barevny komplex kaolinovych standar-
du

Do 50 ml odmérky se navaZi 0,500--1.
.10-% g standardu, pfidaji se 3 ml etanolu
a za michani magnetickou michackou se
suspenze zahfeje k varu, kdy se pfidaji 2 ml
ninhydrinového ¢&inidla (0,5 g ninhydrinu/
/50 ml etanolu). Po 20 minutédch varu se
suspenze rychle ochladi na laboratorni tep-
lotu, pfida se 20 ml hydrochinonem stabili-
zovaného etanolu, 10 ml acetdtového pufru
pH 4,9, promichad a filtruje sklen&nym ke-
limkem S4 za vakua vodni vyvévy. Kaolin
na fritd se promyje 7 aZ 10 ml etanolu. Fil-
trat se kvantitativind pfevede do 50 ml od-
mérky, dopplni etanclem po znacku, promi-
chd a mé&ii stejnym zpisobem jako v pfipa-
dg a.

Hodnoty extinkc! barevnych komplext,
ziskané podle a) a b), vyjéddiené graficky
jako funkce koncentrace aminosilanu potom
reprezentuji kalibraéni kiivky (viz obr. 2),
kdy kiivka hodnot kaolinovych standardd
slouZi k identifikaci hledané koncentrace
aminosilanu u zkoumaného vzorku stejného
typu kaolinu a upravenégho postupem, jakym
byly pPipraveny standardy.

Priklad 2

Kalcinovany kaolin byl upravovdn amino-
silanem A 1100, bez pouZiti rozpoust&dla,
jednordzovym nanesenim potfebného mnoz-
stvi na kaolin v rychlob&?né michac¢ce (mi-
xéru} za laboratorni teploty pii 7000 ot/min.
Po 30 minutdch michdni byl impregnovany
produkt suSen 1 hodinu pFi 135 °C.

Kalibra¢ni graf standard@ byl ziskdn stej-
né jako v prikladu 1.

Pfiklad 3

Kalcinovany kaolin byl upravovdn amino-
silanem A 1100 stejnym postupem jako v
prikladé 1, s tim rozdilem, Ze k impregna-
ci bylo pouZito roztoku o koncentraci 1%
hmot. A 1100 v destilované vod&. Po dvou
hodindch michédni pfi laboratorni teploté by-
la suspenze suSena 2 hodiny pfi 120 °C. Ka-
libradni graf standard@ byl proveden stejné&
jako v pfikladu 1.

Priklad 4

Kalcinovany kaolin byl impregnovan 2 %
hmot. aminosilanu A 1100 jako v prikladg 2.
Vyvoldni barevného komplexu bylo prova-
déno postupem podle 1b, s tim rozdilem, Ze
misto etanolu jakoZto reak&nfho média, by-
la pouZita destilovand voda v mnoZstvi 5 ml
na navazku kaolinu 0,5 g; 1 ml ninhydrinu
(1 g ninhydrinu/50 ml etanolu), teplota re-
akce je dana teplotou varu smési, doba vy-
voldavani 20 aZ 45 minut, dopliiovano pufrem
a etanolem jako v ptiklad® 1b. Ani po 45
minutové expozici nedochézi k srovnatelné-
mu vzniku barevného komplexu, extinkce je
fadové niZsi, neZ tomu bylo v pfikladech 1
az 3.

Prfiklad 5

Impregnovany kaolin, pripraveny jako v
pfikladé 4, byl vyvolan tak, Ze reakéni mé-
dium tvofilo 5 mil acetdtového pufru o pH
4,9 na 0,5 kaolinu. Dalsi postup byl stejny
jako v prikladé 4. Po 20 minutovém zahfi-
vani pii teploté varu smési do8lo ke vzniku
barevného komplexu, ale o men3i intenzite
no# v prikladech 1 aZ 3. Namé&fend extinkce

Vs

byla asi o 50 % niZ8f neZ v piikladé 1.
PFiklad 6

Sklenéné kulitky o stfedni velikosti 1,25
milimetrd (frakce 1 aZ 1,5 mm]) byly po vy-
valteni v destilované vod& a vysuSeni pii
150 °C impregnovany aminosilanovym nano-
sem A 1100, postupem podle prikladu 3. Vy-
voldni a stanoveni barevného komplexu by-
lo provedeno stejnym zplsobem jako v pIi-
klad& 1b, pouze k odfiltrovdni bylo pouZito
sklen&ného kelimku S:.

Pifiklad 7

Sklendné kulitky o velikosti 270 aZ 335
mikronu, &i§tdné jako v piikladé 6 byly o-
patFfeny nanosem aminosilanu A 1120, na-
nasenym z 1 % roztoku A 1120 v n-heptanu.
Po 2 hodindch michédni byla suspenze zba-
vena rozpoustédla suenim ve vakuové su-
arné (75 °C, 133,3 Pa) po dobu 2 hodin, Vy-
volani a stanoveni barevného komplexu by-
lo provedeno postupem podle pfikladu 1.

Pi¥iklad 8

Sklen#né vldkna, délka 1 aZ 1,5 mm, sila
50 aZ 70 um, zbavend povrchovych necistot
jako v piiklad# 6, byla impregnovéna nano-
sem aminosilanu A 1100, véetnd vyvoldni a
stanoveni barevného komplexu jako v pii-
kladé 6.

Priklad 9

M#&dénd vldkna, délka 1 aZ 2 mm, sila 100
aZ 120 um, byla po vyprani v n-heptanu, e-



thanolu a vod& vysuSena pfi 150°C a im-
pregnovdna nanosem aminosilanu A 1100,
jako v prikladé 1, v€etné& vyvolani a stanove-
ni barevného komplexu.

Priklad 10

Upraveny kaolin, napriklad postupem po-
dle piikladu 1, s pouZitou koncentraci ami-
nosilanu A 1100 (nebo A 1120), napfriklad 1
hmotnostni % na kaolin, se rozetfenim na-
nese v tenké vrstvé na filtracni papir. Stej-
nym zplsobem se vedle impregnovaného
kaolinu nanese kaolin neupraveny. Na oba
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vzorky se nakdpne nékolik kapek ninhydri-
nového ¢inidla (0,5 g ninhydrinu/50 ml e-
tanolu) a vzorky se zahfeji nad ploténkou
elektrického vafi¢e, anebo v suSdrné na tep-
lotu 80 aZ 110°C. B&hem 10 aZ 60 s se v
mistech naneseni ¢inidla objevi na uprave-
ném kaolinu syt& zbarvené, typicky modro-
fialové skvrny barevného komplexu, zatim-
co na neupraveném kaolinu se vyvolaji jen
neznateln® nartiZov8lé skvrny ninhydrinu.
Tuto kvalitativni zkouSku piitomnosti ami-
nosilanové dpravy lze provadét jakoukoliv
technikou tefkovacich reakci, s kaZdym ty-
pem omega-aminosilanu.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob stanoveni aminosilanovych spojo-
vacich prostfedkt na povrchu anorganic-
kych plniv, napfiklad silikati a alumosilika-
td kolorimetricky reakci s roztokem 2,2-di-
hydroxy-1,3-indan-dionu, vyznadeny tim, Ze
barevny komplex 2,2-dihydroxy-1,3-indan-
-dionu s aminosilanem se pfed kolorimet-
rickym stanovenim extrahuje z anorganic-

kého plniva p¥i teploté 50 aZ 100 °C po do-
bu 20 aZ 25 minut etanolem, obsahujicim 10
aZ 50 % objemovych vody s upravenou kon-
centraci vodikovych iontdi v rozmezi hod-
not pH 4,5 aZ 9,5 a stabilizovanym 0,01 aZ
0,1 % hmotnostnich fenolického antioxidan-
tu.

2 listy vykrest

Severografia, n. p., zdvod 7, Most
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