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Kolorymetryczny sposéb oznaczania chlorobenzenu w powietrzu
Patent trwa od dnia 27 maja 1954 r.

Wynalazek dotyczy kolorymetrycznego sposo-
bu oznaczania w powietrzu chlorobenzenu, kté-
ry przy jego zawartodci powyzej 0,005 mg/l jest
uwazany za szkodliwy dla zdrowia ludzkiego.

Do oznaczania stezenia chlorobenzenu w po-
wietrzu stosuje sie kolorymetryczna metode ke-
tonowa, oparta na nitrowaniu chlorobenzenu do
dwunitrochlorobenzenu, a nastepnie traktowaniu
dwunitrozwiazku ketonem, np. acetonem, z kté-
rym wytwarza sie w $rodowisku zasadowym
zwiazek o zabarwieniu czerwonym. Postugujac

sie skalg wzorcows, w zaleznoéci od intensyw-

noé$ci zabarwienia otrzymanego roztworu, okre-
§la sie stezenie chlorobenzenu w powietrzu.
Drugi znany kolorymetryczny sposéb oznacza-
nia chlorobenzenu w powietrzu polega ma ni-
trowaniu chlorobenzenu do dwunitrochloroben-
zenu, a nastepnie na traktowaniu mieszaniny
reakcyjnej pirydyna, przy czym po dokiadnym
zmieszaniu i dodaniu silnej zasady, np. lugu po-

tasowego, otrzymuje sig roztwor fioletowy, kié-
ry bada sie kolorymefrycznie, poslugujgc sie
skalg wzorcowa.

Pierwszy podany wyzej spos6b posiada te-wa-
de, ze nie jest swoisty, to znaczy, ze w obecno-
$ci innych aromatycznych zwigzkéw jednopier-
Scieniowych daje bledne wyniki wskutek  tego,
ze zwiazki te réwniez tworza z acetonem w-$ro-
dowisku zasadowym zwigzki barwne,

Przy stosowaniu drugiego. sposobu przepis spo-
rzadzania wzorcéow (M. W. Aleksiejew — P.Z.W.
.. — 1951 — Oznaczanie szkodliwych substancji
w powietrzu zakladéw pracy, str. 298) jest na-
stepujacy. Odmierzong ilo§é chlorobenzenu pod-
daje sie znitrowaniu do dwunitrochlorobenzenu
za pomoca mieszaniny nitrujacej, po czym mie-
szanine reakcyjng zobojetnia sie 40%owym

*) Wiasciciel patentu oéwiadezyl, ze twoérca
wynalazku jest mgr Wiedzimierz Grabowicz.



NaOH i dodaje- wody w .iloSci stanowigce]

10-c1 krotng ilo§é ‘mieszaniny nitrujgcej. Nastep- -

edlug tabeli sporzadza sie z otrzymanego

roztworu 5. ml-owe poébki wzorcowe o réznym
stezemu dwumtrochlombenmu, przy czym uzu--

.peinienie do 5 ml uskutecznia sie za pomoca
5%-owego roztworu siarczanu sodowego. Do
lcaidej prébki wzorcowej dodaje sie po 1 ml pi-

rydyny, wykléca i ogrzewa na ldfni wodnéj w

temperaturze 50 — 60°C w ciggu 10 — 15 minut.
Po ostudzeniu do kazdej prébki wzorcowej doda-
je sie 0,5 ml 40%.-owego NaOH, a po odstaniu
oddziela si¢ warstwe pirydynowa juz zabarwxo—
na na kolor fioletowy.

Stwierdzono, ze wedlug opisanego, znanego
-sposobu tylko w jednej prébce, zawierajacej naj-
wieksza ilo§¢ wzorcowego roztworu chlorobenze-
nu, wydziela si¢ po zalkalizowaniu 1 ml zabar-
wionej pirydyny, z pozostalych natomiast pré-
bek skali wzorcowej wydziela sie coraz to grub-

sza warstwa pirydyny rozcieficzonej woda, w

miare coraz to mniejszej zawarto$ci dwunitro-
chlorobenzenu. Prébka, przez ktéra przepuszczo-
no powietrze badane na zawarto$é chlorobenze-
nu, w ostatecznym wyniku posiada stezeneie
Na,SO, odpowiadajace prébée wzorcowej o naj-
wiekszej zawartodci
dzieki czemu pirydyna wydziela sie w niej w
postaci nie uwodniorej, a wigc zajmuje objeto§é
" tylko 1 ml. Dzeki temu jest rzecza niemozliwa
okreélenia stefenia barwnika w warstwie piry-
dynowej, a przez to i badanie kolorymetryczne.

" Stwierdzono, ze przez dobranie odpowiednie-

go stezenia Nap,SO4 dodawanego przy uzupelnia-
niu 5-cio ml prébek wzorcowych, otrzymuje sie
prébki wzorcowe, w ktérych warstwa pirydyny
zajmuje jednakows objeto§é — 1 ml. ‘
Spos6b wedlug wynalazku polega na dodawa-
niu do przygotowywanych prébek wzorcowych
roztworu siarczanu sodu, ktérego stezemnie umoz-
liwia catkowite wysolenie pirydyny z roztworu
i ktory otrzymuje sie np. przez zobojetnienie 10
ml mieszaniny nitrujacej za pomoca 40%-owego
tugu sodowego i rozcieficzenie woda do 100 ml.
' Stwiendzono réwniez, ze najkorzystniejsze wa-
runki do wytwarzania sie zwigzku barwnego za-
leza od temperatury, ktéra nalezy utrzymywaé
w granicach 90 — 100°C w ciggu 10 — 15 minut.
'W celu wyeliminowania sporzadzania kazdora-
zowo skali wzorcdw, co jest rzecza bardzo klo-
potliwa, stosuje sie wedlug wynalazku badanie
prébki w fotometrze, ktérego zdolno§¢ absorb-
cyjng wykre§la si¢ uprzednio w postaci krzy-
wej, przy uzyciu prébek o znanym stezeniu.

dwunitrochlorobenzenu, -

Przy postugiwaniu sie fctometrem ilo§é 1-ml
zabarwionej pirydyny jest niedostateczna do ba-
dania w nim prébki. Trudnoéé te eliminuje sie
wedlug wynalazku przez rozcienczenie wydzie-

-lonej i _odddzielonej warstwy pirydyny rozpusz-
) cza.lm.kxem nie wplywajacym ujemnie na zabar-

wienie pirydyny, np. alkoholem etylowym. Ba-
danje roztworu w fotometrze nalezy przeprowa-

"dzi¢ w ciagd 10 — 20 minut po jego sporza-
dzemu

Stwierdzono, ze przy oznaczaniu chlorobenze-
nu w powietrzu sposobem wediug wymnalazku za-
wartoéé nawet duZej iloéci:benzenu w powietrzu
badanym nie wplywa ujemnie ma wynik ozna-
czania chlorobenzenu.

Stwierdzono réwniez, ze przy postugiwaniu sig

fotometrem najbardziej intensywny stopiefi za-

barwienia pirydyny rozcieficzonej alkoholem
etylowym ofrzymuje sie przy uzyciu 1,5 ml pi-
rydyny dodawanej do 5 ml-owych prébek.
Przy stosowaniu sposobu wedlug wyn.a]azku
otrzymuje sie $cisle wymkl powtarzalne, umoz-
liwiajagce wykrywanie nawet 0,001 mg chloro-

'benzenu-‘w 5 ml prébkach.

Zastrzezen1.a patentowe

1. Kolorymetryczny sposOb oznaczania chloro-
benzenu w powietrzu przez nitrowanie zaab-
sorbowanego chlorobenzenu za pomoca mie-
szaniny mtrujacej, Zobojetnianie, wykléca-
nie z pirydyna, podgrzewanie i poré6wnywa-
nie z prébkami skali wzorcowej, otrzymywa-
nymi przez nitrowanie okre§lonych iloéci
chlorobenzenu, zobojetnianie, nozcieniczanie
prébek o proéznej zawarto$ci dwunitrochloro- .
benzenu do 5 ml za pomocy roztworu siar-
czanu sodowego, dodawanie pirydyny i pod-
grzewanie, znamienny tym, Ze. prébki skali
wzorcowej rozciencza sie roztworem NasSO4
o stezeniu powodujacym catkowite wydziela- -
nie sie pirydyny w ilo§ci pierwotnie wzietej,
przy czym tak prébke badana, jak i prébki
skali wzorcowej podgrzewa si¢ do tempera-

. tury 90° — 100°C w ciagu 10 — 15 minut. '

. 2. Spos6b -wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

do rozcienczania 5 ml prébek stosuje sie roz-
twér siarczanu sodowego otrzymywany przez:
zobojetnienie 10 ml mieszaniny nitrujace) za
pomoca 40%-owego tugu sodowego i rozcief-
czenie woda do 100 ml. .

3. Spos6b wedtug zastrz 1 i 2, znamienny tym,
Ze oznaczenie przeprowadza sie w fotometrze,
ktérego krzywa absorbcji, wykreéla sie przy
uzyciu prébek o znanym stezeniu. -



4. Sposéb wedlug zastrz. 1 — 8, znamienny tym, Zaktady Przemystu
ze do 5 ml prébek dodaje si¢ 1,5 ml pirydy- Chemicznego ,Pabianice*
ny, ktéra po oddzieleniu rozcieficza sie do 10
ml rozpuszczalnikiem nie zmieniajacym za- Przedsiebiorstwo Panstwowe

barwienia warstwy pirydynowej, np. alkoho- Wyodrebnione
lem etylowym, po czym otrzymany roztwér
poddaje sie¢ badaniu w fotometrze, Zastepca: Kolegium Rzecznikéw Patentowych
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