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Zptsob piipravy koloidnich suspenzi orgenickych pigmentd

s s\

~pro fotometrické ucely

Koloidni suspenze organickych pigmen-
t& se pripravuji tek, Ze se vodnd suspen-
ze organickych pigmentd za p¥idavku dis-
pergdtord nejdfive homogenizuje michdnim,

nade? se podrobi plisobeni ultrazvuku po

dobu potrebnou k rozpadu aglomerdti na

primdrni Cdstice.

Nep¥itomnost aglomerdti

se kontroluje elektronové mikroskopickym

sledovédnim. Takte

pripravenéd koloidni

suspenze, u kterych nedos8lo k dispergaci

primdrnich &4stic, jsou vhodné pro foto-

metrickd mé¥Yeni, pPi nichZ zaruduji
reprodukovatelné a prikazné vysledky.
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Vynélez se t¥kd zplsobu p¥ipravy koloidnich suspenzi organickych pigmentd pro fotomet-
rické ucely, ktery spodivd v tom, ¥e se vodnd suspenze organickych pigmentd nejd¥ive homo~-
genizuje michdnim, nadef se podrobi pisobeni ultrazvuku.

Maji-1i orgenické pigmenty splnit aplikadnf dely, pro kterd Jeou urdeny, je nezbytné,
aby jejich vlastnosti byly reprodukovatelné. Jedna z hlavnich vlastnosti orgenickych pigmen-
ti-schopnost absorbovat nebo rozptylovat svdtelnd papreky rizné vlnové délky viditedné
oblasti svétla ~ je kontrolovdne riznymi vizudlnimi nebo objektivnimi metodami. Mezi
posléze jmenovanéd pat¥i nap®. remisni nebo transmisni spektrofotometrie, m&¥eni rozptylu
svétla spod.

Vibér metod zdleZel vZdy na tom, jek jemnd rozpyleny pigment byl méfeﬁ, nebot jednotli-
vé metody jsou pouZitelné jen v urditém rozmezi velikosti &4stic, Vhodnost pigmentd pro
fotometrickd m&Feni je naopak déne nejeh velikosti &dstic, ale také stupndm polydisperzity,
ktery je zvétSovén hlavnd stupndm aglomerace primérnich Sdstic. PHi uzandni pripravé suépen—
zi orgahickjch pigmentld pro fotometrickd md%eni se i p#i reprodukovatelném rozmichdni v ka~-
palném prost¥edi za event. piHitomnosti dispergdtori dostdvaly piece jen kolisavé vysledky,
zavinéné nepravidelnou deaglomeraci. Spife se volile méné energickd Uprava, aby byl splndn
analyticky postuléf ¢o nejmensiho zasahovdni do vzorku. Nepoviimnuta p¥i tom zlstala otdz-
ka, zda suspenzni smés aglomerdti a primdrnich &dstic, udr¥ovand k zabrénéni sedimentace
v homogennim stavu michdnim, je skutednd réprezentativnim vzorkem pro fotometrickd m&¥eni.

Nyni byl nalezen novy zplsob p¥ipravy suspenzi orgenickych pigmentd pro fotometricks
mé¥eni, ktery odstranuje uvedend nedostatky e poskytuje reprodukovatelné a prikazné vysledky.

Zpisob p¥ipravy koloidnich suspenzi organickych pigmentl podle tohoto vyndlezu spodi-
vd v tom, Ze se vodnd suspenze za p¥idavku dispergdtoru nebo dispergadni em&si michd po
dobu 1 aZ 60 minut, nade? se na rozmichenou homogenizovenou smés pisobi ultrazvukem pHi
teploZ& 25 a¥ 70 °C po dobu pot¥ebnou k rozpadu aglomerdtll na primdrni &detice. Nepiitommost
aglomerdtld se kontroluje sledovénim pomoci elektronového mikroskopu.

Vodnd suspenze, obsshujici 0,1 a% 0,5 % pigmentu a 0,1 aZ 5 g dispergdtoru nebo
dispergadni sm&si, se michd sklendnym odstFedivym michadlem o priméru 1 aZ 5 cm po dobu
1 aZ 60 minut p#i 200 a% 2 000/min. Z vymichand smési se pipetuje mnoZsivi, které odpovi-
dd 1/500 aZ 1/100 objemu odmérné banky, do které se rozmichand suspenze pipetuje. V odm&r-
né bance se suspenze rozmichd v destilované vod&, kierd obsahuje 0,1 a% 1,0 % dispergdto-
ru & doplni se po rozmichdni po znadku. Tekto p¥ipravend suspenze se v piim&feném mnoZat-

vi (které stadi k provedeni fotometrickych md¥eni) podrobi 10 sekund a¥ 30 minut ultrazvu-
kovému plisobeni, pF¥idem# se dbd, aby teplota nepiekradovala 25 a¥ 70 °C. S vyhodou je
pouZito ultrazvukového generdtoru o indikovaném kmitodtu 15 KH a¥ 2,5 MHz a o vykonu 0,1
8% 1,0 kW, p¥i¥em? generdtor nebo nddoba jsou opatfeny vodnim ohlazenim. Aby byla zarude=-
na maximdlni reprodukovatelnost, provddi se tato dprava k md¥eni stdle ve stejné ultrazvu-
kové nddobce a za stejného vykonu (kontrola kV a MA na genefétoru).

Jemnost primérnicn ¢dstic zpravidla vykazuge takovy stupen, Ze p¥i mé¥eni nedochdzi
po 1 aZ 24 hodinéch k sedimentaci.

Zpisob dle vyndlezu umoZnuje deaglomeraci prigmentld v suspenzi af na primdrni d4stice,

pFidemZ k tomu potFebnd deaglomeradni energie je pouZita v prévé. pot¥ebné mire, pil kterd



nedochdzi k dispergovéni primédrnich ddstic. Tim se zigkeji podminky pro fotometrickd m&te-
ni, nap¥. pro spektrofotometrii nebo ndPeni rozptylu svdtle, které vypovidaji o vlastnostech
pevaych primdrnich &dstic a nikollv jejich roztoki, které maji charakteristiky zcela jiné,
vliagtnim bigmentﬁm nep¥islusné.

Ni¥e uvedené p¥iklady ilustruji provedeni podle vynalezu.
P¥iklad 1
0,125 g Versdlové stale Zluti GR se navé®i do 100 ml kddinky, p¥idd se 50 ml destilovené
vody, qbsshujici 1 ml dispergdtoru typu polyoxyetylovanych lauryleming s obchodnim nédzvem
Berol Visco 31, e michd se konvendnim laboratornim michadlem rychlosti 500 obr./min po dobu
20 minut. Potom se sniZi obrétky na 200 obr/min a z michané smési se odpipetuje 1 ml do
500 ml odmdrné banky, 7e které je pFedloZen 1 ml Berolu Visco 31, rozmichany asi ve 150 ml
destilované vody. Po rozmichdni se doplni objem destilovanou vodou na 500 mi, opét se
rozmichd o Sdst tekto ziskané suspenze se podrobi v téZe bance po odliti 350 ml phsobeni
ultrezvukového pole o vykonu 320 W po dobu 10 minut. Teplota je udr¥ovéna chlazenim na
25 ©0, Ziskand koloidni suspenze je $akto pPipravene k fotometrickému stenoveni extinkce
p¥i zvolené vlnové délce (nap¥. A= 440 nm).
Priklad 2
0,15 Versdlové stdlé Zluti R se navdZi do 100 ml kddinky, p¥idd se 50 ml destilované vody,
obsashujici smés 1 ml dispergdtoru ne bdzi dimetylbenzyllaurylamoniumchloridu s obchodnim
ndzvem Orthosen MB a 1 ml N-metylpyrolidonu, a michd se konvenénim laboratornim michadlem
rychlogti 700.1/min po dobu 1 hodiny. Potom se snizi obrdtky na 200 l/min & z michané smé-
gsi se odpipetuje 1 ml do 500 ml odmérné banky, ve které je pPefloZen 1 ml Orthosanu MB,
rozmichany asi ve 150 ml destilované vody. FPo rozmichdni se doplni objem destilovanou
vodou na 500 ml, opdt se rozmichd a 150 ml takto ziskané suspenze se podrobi v urdené ban-
ce plsobeni ultrazvukového pole o vkonu 300 W po dobu 25 min, p¥idemZ teplota je drZena
chlazenim pod 70 °C. Ziskend koloidni suspenze je po rychlém ochiazeni na 20 O¢ p¥iprave-
ne ke stanoveni z&vislabi extinkce na vinévé délce svétla, nap¥. k zdznamu tzv. spektrofo-
tometrické k¥ivky.
P¥iklad 3
0,1 g Versdlové mod#i B A - modifikace) se navd¥i do 100 ml kddinky, pridd se 50 ml
destilované vody, obsshujici v tomto objemu 1 ml dispergdtoru typu sodné soli sulfatova=~
nfch laurylpolyglykoleterd s obchodnim ndzvem Etoxon EPA, a michd se konvenénim laborator-
nim michadlem otddkami 600 1/min po dobu 1 hodiny. Potom jsou obrdtky sniZeny na 200 1./min
a % michané smési se odpipetuje 1 ml 4o 500 ml odm3rné banky, ve které je p¥edloZen 1 ml
Etoxonu EPA, rozmicheny agi ve 150 ml destilované vody. Po rozmichdni se doplni objem
destilovenou vodou na 500 ml, op8t se rozmichd a 150 ml takto p¥ipravené koloidni suspenze
se podrobi v urdené bance pisobeni ultrazvukového pole o vykonu 350 W po dobu 25 minut.
Chlad{ se tak, aby teplota nepPegtoupila 70 O¢. Nakonec se smds rychle ochladi na 20 %.

Z{skend koloidni suspenze je pripravena ke gstanoveni velikosti Zdstic ndkterou z metod

Tozptylu svétlae, napls metodow Alssymetwickow
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pREDMEY VvYNALEZU
Zplsob pF¥ipravy koloidnich suspenzi orgenickych pigmentd pro fotometrické ddely, vyznadeny
tim, Ze se vodnd suspenze pigmentu za p¥idavku dispergdtoru nebo dispergadni smési michg
1 aZ 60 minut, nade¥ se na rozmichanou homogenizovanou sm&s pasobi ultrazvukem pPi teplo-
t8 25 a% 70 °C do rozpadu aglomerdti ne primdrni Sdstice, p¥idems nep¥itomnost aglomerdtd

se kontroluje elektronové mikroskopickym sledovénim.
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