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Vynélez sa tfka stanovenia vody v nadd-
vadle na bdze 1,5-endometylén-3,7-dinitrézo-
-1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu Fischerovou me-
tédou.

Obsah vody v nadavadldch na bé4ze 1,5-
-endometylén-3,7-dinitrézo-1,3,5,7-tetraaza-
cyklookténu je jednym z kvalitativnych zna-
kov tychto kompozicil. Vyznam tohto kva-
litativneho znaku je zvyrazneny najmi pri
kompoziciach, v ktorych voda figuruje ako
flegmatizant, nakolko tu jestvuje najvy3sia
zdvislost uZitkovych vlastnost{ nadtvadla na
obsahu vody v fiom.

1,5-Endometylén-3,7-dinitrézo-1,3,5,7-te-

traazacyklooktdn, ako typickd N-Mannicho-
va bédza, vykazuje pomerne vysoki reaktivi-
tu. Tato jeho vlastnost limituje aj moZnosti
stanovenia obsahu vody vo v§robkoch na
jeho béaze. SuSenie pri teplote do 100 °C sa
pouZiva len pri technickej substancii (t. j.
gravimetrické stanovenie vody). V pripade
kompozicii na bédze 1,5-endometylén-3,7-di-
nitrézo-1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu v3ak ta-
to klasickd a €asovo narotnt metddu ug nie
je moZné pouZit. Tu sa potom aplikuje sta-
novenie vody pomocou azeotropickej des-
tilacie s organickym rozpustadlom o teplo-
te varu do 80 °C (napr. lékarensky benzin),
Av3ak i tato met6éda je Casovo nédrofnd a je
zatiaZend znalnym poZiarnym rizikom.
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Uvedené a iné nedostatky odstrafiuje po-
stup podla tohto vyndlezu, podla ktorého sa
na vzorku nadtvadla pdsob{ organickym vo-
dorozpustnym alkoholom, s v§hodou meta-
nolom, v mnoZstve 10 aZ 50 objem. dielov
rozpudtadla na 1 hmot. diel naddvacej zme-
si, za rovnomerného mieSania po dobu 5
aZ 60 minat pri teplote 0 a¥ 35°C s na-
sledujicim odseparovanim pevnych podie-
lov z rezultujicej suspenzie sedimentaciou
a/alebo filtrdciou a stanovenim obsahu vo-
dy v kvapalnom podieli Fischerovou met6-
dou. .

Vyhodou postupu podla tohto vynélezu je
relativne rychle stanovenie obsahu vody v
naddvacej zmesi na baze §iroko roziirene-
ho stanovenia vody podla Fischera, o &i-
ni postup podla tohto vyndlezu snadno do-
stupnym. Postupom podla tohte vynéalezu je
moZné stanovit obsah vody v naddvacich
zmesiach, ktoré obsahujd zloZky s vysokou
afinitou ku vode (napr. vodonerozpustné
moCovinoformaldehydové kondenzéty o mo-
lovom pomere mogoviny ku formaldehydu
1:08 aZ1: 1) alebo aktivatory rozkladu
1,5-endometylén-3,7-dinitr6zo-1,3,5,7-tetra-
azacyklooktdnu, pri ktorjch stanovenie a-
zeotropickou destildciou nedédva redlne vy-
sledky a aplik4cia stanovenia su$enim je pre-
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dovSetkym z bezpednostného hladiska ne-
moZna.

.7 vodorozpustnych organickych rozptsta-
diel sa ako najlep3i osved¢&il metylalkohol.
1,5-Endometylén-3,7-dinitrozo-1,3,5,7-tetra-
azacyklooktan ktory sa v ﬁom 'pri stanove-
ni rozpusti, vysledky analyzy neovplyvm Na
stanovenié nemd tieZ vyrazneSi vplyv mier-
ny zdkal metanolu po realizovanom odse-
parovani pevnych podielov suspenzie na-
divadla sedimentéciou.

Postup podla tohto vynélezu nebol do-
posial popisany a je dokumentovany na-
sleduidcimi prikladmi, ktoré vSak v Ziad-
nom pripade nevylutuji moZnu variabilitu
postupu.

Priklad 1

Do vopred zvéZenej zdbrusovej Erlen-
mayerovej -baliky, - opatrenej elektromagne-
tickym mies$adlom, je predloZenych 50 ml
metanolu s obsahom vody 0,03 % hmot. Po
zvaZeni baiitky s metanolom je do jej inten-
zivne mieSaného-obsahu vnesenych 1,5 aZ

2,5 g nadtvadla. Po- 10 -mintitovom mieSani -

je obsah batiky ponechany v klude, kym
sa roztok nad sedimentovanymi komponen-
tami- nadavadla vyrazne nevyferi (trva 25
aZ 35 mintut — max. doba extrakcie je teda
45 mintt). Potom je injek€énou striekackou
odobratych cca 2 ml roztoku (extraktu).
Diferentne odvaieny extrakt je pridany do
vytitrovaného metanolu v aparatire pre sta-
novenie vody podla Fischera a titrovany
Fischerovym C¢inidiom do bodu ekvivalen-
cie. Treba zdoraznit, Ze vietky vdZenia v
rdmei tohio stanovenia s realizované s
plesnastou :na Styri- desatinmé miesta.

- Obsah: vady: v naduvadle je putoxm poé1ta—
ny pomocou vztah@v Lol .

Obsah vody v % hmot

Podl’a tohto vynalezu
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G . ([K—P
0% hmot. vody = —=2" [A )
‘- f.S.100
" névaok extraktu v mg
b r.8.100
" né&vaZok rozpt$tadla v mg
kde

f je faktor Fischerovho ¢inidla

S je spotreba Fischerovho Cinidla

Gumeon je hmotnost predloZeného metano-
lu

K je obsah (% hmot.) vody v extrakte

A je ndvaZok nadavadla

V masledujucom je prezentovany vysle-
dok analyzy nadivacej zmesi laboratérne
pripravenej, obsahujticej (% hmot.) 64,8 %
1,5-endometylén-3,7-dinitrdzo-1,3,5,7-tetra-
azacyklooktdnu, 17 % hmot. vodonero»zpust-
ného modovinoformaldehydového Kkonden-
z&tu, 1,3 % aktivatoru dezodoracie a 16,9
perc. vody. Na tdto vzorku je pdsobené v
zmysle hore uvedeného postupu metanolom
o teplote 23,8 °C. Pre porovnanie je reali-
zované stanovenie vody azeotropickou des-
tildciou pomocou lékarenského benzinu a
stanovenie (extrakcia) pomocou etylalko-
holu s obsahom vody 0,07 % hmot. a o tep-
lote 20,6 °C, ktorym ‘je v hore uvedenom
postupe nahradeny metanol. Rozptyl vy-
sledkovych hodnot pri aplikécii etylalko-
holu méZe byt sposobeny rozpustenym 1,5-
-endometylén-3,7-dinitrézo-1,3,5,7-tetra-
azacyklooktdnom, pre ktory je uvedeny al-
kohol jednym.z najlep3ich rozpubtadlel le-
kané vysledky obsahuje tabulka:

Azeotropickou destilaciou

» _ metanol -etanol :
PR 11684 ‘ 115,76 ‘ 14,5
R {151 N - -17,01 © 15,0
DU116,82 16,43 14,5

16,94 16,19 : '

16,94 - 15,98

16,67 17,23
Priklad 2 ze, ako bola analyzovand zmes z prikladu

Rovnakym postupom ako v priklade 1,
len s nava‘kom 0,5 g nadtivadla a 15 ml
metanolu o obsahu 0,11 % hmot. vody a
o teplote 17,6 °C je tromi pracovnitkami re-
alizované stanovenie obsahu vody v Kko-
merénej nadtvacej zmesi na podobnej bé-

1. Pri tomto stanoveni je vzorka extraktu
odoberand injeknou striekackou, opatre-
nou sklenenym filtrom, ihned po 10 minu-
tach mie$ania (filter obsahuje népli jem-
nej sklenenej vaty). Vysledky prezentuje
prehlad ( % hmot.):
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5
13,66 13,23
13,59 13,62
13,96 14,00

13,76
13,84
13,71

PREDMET VYNALEZU

Sposob stanovenia vody v nadivadle na
béze 1,5-endometylén-3,7-dinitr6zo-1,3,5,7-
-tetraazacyklooktdnu metédou podla Fische-
ra, vyznacujici sa tym, Ze sa na navazok
nadivadla pdsobi vodorozpustnym niZ$im al-
koholom s 1 aZ 5 atémami uhlika, s vyho-
dou metylalkoholom, v mnoZstve 10 aZ 50
objemovych dielov, s vyhodou v mnoZstve

20 aZ 33,3 objemovych dielov alkoholu na
1 hmeot. diel nadivadla po dobu 5 a% 60 mi-
nut, s vfhodou po dobu 10 a¥ 45 mindat, pri
teplote 0 a¥ 35 °C, s vyhodou pri teplote
17,6 aZ 23,8 °C s nasledujicim odseparova-
nim pevnych podielov z rezultujtcej sus-
penzie sedimentdciou a/alebo filtrdciou a
vytitrovanim vody v kvapalnych podieloch.
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