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Naplii pro detekéni trubicku ke stanoveni chléru

Oblast techniky

Technické feSeni se tykd sloZeni napln€ pro detekéni trubi¢ku ke stanoveni chléru ve vzduchu
i aktivniho chléru ve vodé€ pro pfipad monitorovani pracovniho prostfedi, pfi ekologickych
a primyslovych havériich, nebo pfi kontrole u€innosti dekontamina€nich néplni.

Dosavadni stav techniky

Na vyrobu jednoduchych detekénich prostiedkid pro detekci chléru typu detekénich trubidek
nebo indika¢nich papirkl jsou vhodné zejména organické redoxni indikatory. Mezi nejoblibengj-
Sf patii ¢inidla odvozena od benzidinu (tabulka 1), hlavné pak o-tolidin, ktery je obsaZen také
v néplni detekdnich trubitek prednich sv&tovych firem (DRAGER, Liibeck nebo MSA-AUER,
Pittsburgh-Berlin). Cinidlo je kromé& toho vyuZivané u indikaénich prouzkd s moZnosti vyhodno-
ceni odraZeného svétla [MOMIN, S. A. NARAYANASWAMY, R.: Anal. Chim. Acta 244, 71
(1991)], nebo velice Casto pro spektrofotometricka stanoveni v roztocich [JOHNSON, J. D. -
OVERBY R.: Anal. Chem. 41, 1744 (1969)]. Podobnymi analytickymi vlastnostmi jako o-tolidin
disponuje také o-dianisidin, pouzivany zejména pro spektrofotometrické stanoveni aktivniho
chléru ve vodach [CATALA ICARDO M. et al.: Analyst 126, 2087 (2001)], v detek&nich
trubitkach pak ke stanoveni oxidu dusiitého (DRAGER, Liibeck), podobng jako N,N'-difenyl-
benzidin, ktery poskytuje modré zabarveni [SCHAFFLER, D.: Pat. DE 2030890 (1976)]. Byla

. navrZzena detekéni trubi¢ka ke stanoveni chléru vovzdudi s ¢inidlem 4,4-bis(4-dimethyl-

aminofenyl)-1,3,3,4-tetrahydro-ftalazin-1-on za vzniku modrozeleného zabarveni [HAUPT-
MANN, S. - EPERLEIN, J. - HUNGER, P.: Pat. DE 132903 (1978)]. Pro indika&ni papirky byly
navrZzeny aminy vSeobecného vzorce Ar-CH,-NH-CH,-Ar [RUPE, C. O. - BAUER, R.: Pat. US
4092115 (1978)]. Konedné, v posledni dobé se zejména ve vodarenské praxi zadalo pouZivat
&inidlo 3,3',5,5'-tetramethylbenzidin, jehoZ citlivost je srovnatelnd s o-tolidinem a navic je
relativné netoxické [SERRAT, F. B.: Talanta 41, 2091 (1994)].

Tabulka I. Piehled nékterych ¢inidel na chldr na bazi benzidinu.

Cinidlo Vzorec Zabarveni Poznamka
o-tolidin (3,3'-dirhethylbenzidin) HoNC¢Hi3(CH3)-sH3(CH3)NH, Oranzové Kancerogenni
o-dianisidin(3,3'- H,NCsH;(OCH3)-C¢Hi(OCH;)NH, Cervené  Kancerogenni
dimethoxybenzidin)

N,N'-difenylbenzidin (CeHs)NHCsH,-CsH;NH(CgHs) Modré
3,3',5,5'-tetramethylbenzidin HoNCeH3(CH3),-CeH3(CH;),NH,  OranZzové
N,N,N',N'-tetramethylbenzidin ~ CHj3);NC¢H,;-CsHyN(CH;), Zluté Navrhovano

Podstata technického feSeni

Podstata technického feSeni spociva ve sloZeni ndplné do detekéni trubiCky ke stanoveni chléru
ve vzduchu i ve vodé, ktera obsahuje citlivé chromogenni ¢inidlo N,N,N',N'-tetramethylbenzidin
v pfitomnosti minerélni kyseliny, nejlépe kyseliny fosfore¢né, stabilizované vicesytnymi alkoho-
ly, zejména glycerolem nebo triethylenglykolem.

Mechanismus reakce neodpovidé ostatnim derivatim benzidinu, jedna se pravdépodobné o vznik
mezochinoidnich oxidovanych struktur v rovnovaze s jejich tautomernimi formami nebo nezrea-
govanym aromatickym aminem. Reakce probihd v kyselém prostiedi a vysledné zabarveni je
zavislé na pouzitém médiu nebo typu nosi€e (vroztoku vznika Zluté aZ oranZové zabarveni
méfitelné pti 465-470 nm).
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NavrZené &inidlo ma oproti n€kterym derivatim benzidinu. (benzidin, o-tolidin, o-dianisidin)
vyhodu v nizké toxicité, oproti 3,3',5,5"-tetramethylbenzidinu pak v niZ8i pofizovaci cen¢ a vySsi
stabilité&.

Ptiklady provedeni

Piiklad 1

Silikagel o zrnéni 0,3-0,7 mm se vy&isti zfedénou kyselinou chlorovodikovou za varu, promyje
destilovanou vodou do vyluhu s pH 5-6, a dv& hodiny aktivuje suSenim pfi teploté 130 °C. Po
vychlazeni se nosi¢ nasyti impregnacnim d&inidlem, které obsahuje 0,1 g N,N,N'N'-tetra-
methylbenzidinu, 2,0 ml kyseliny fosfore¢né (H;PO,) a2,0 ml glycerolu v 100 ml bezvodého
ethanolu. Na 100 g silikagelu se spotfebuje 110 ml impregnaéniho &inidla. Napli se su$i volné
na vzduchu do sypkého stavu adosusi v su$arné pfi teploté 50 °C do zbytkového obsahu
rozpoustédla maximalng 5 %. P¥ipravena naplii je bezbarva a lze ji okamZité pouZit pro pInéni do
detekénich trubidek.

Ptiklad 2

Vygistény a aktivovany silikagel se nasyti impregnaénim' &inidlem, které obsahuje 0,05 g
N,N,N',N'-tetramethylbenzidinu, 1,0 ml kyseliny fosfore¢né (H;PO,) a'5,0 ml triethylenglykolu
v 100 ml acetonu. Na 100 g silikagelu se spotiebuje 120 ml impregna¢niho &inidla. Naplii se susi
voln& na vzduchu do sypkého stavu a dosusi v susarné pii teploté 50 °C do zbytkového obsahu
rozpoustédla maximaln& 2 %. Pfipravend naplil je bild a lze ji okamZit€ pouZit pro plnéni do
detekénich trubicek.

Uvedené ptiklady jsou pouze ilustrativni a nepostihuji v§echny moZné varianty slozeni indika¢éni
naplng. Po naplnéni do detekénich trubiek jsou vhodné ke zjistovani plynného chléru od
koncentrace minimalng 1 mg/m’ nebo ke kontrole aktivniho chléru ve vodé a roztocich v koncen-
tracich minimélné 1 ppm. Trubicka se pouzije tak, Ze se do trubi¢ky pomoci nasavaciho zafizeni
odebere vzorek zamotené atmosféry, nebo ponofi do roztoku s obsahem aktivniho- chléru.
Vyhodnoceni je vizuélni.

Na vrstvé silikagelu impregnovaného &inidlem dochézi k témto barevnym zmé&énam: P¥i kontaktu
s plynnym chlérem vznika Zluté aZ oranZové s moznym piechodem na zelenomodré zabarveni.
Nasyceni naplné vodou s aktivnim chlérem vyvola stabilni Zlut€oranZové zabarveni.

Priimyslova vyuZitelnost

Naplii pro detekéni trubi¢ku ke stanoveni chléru podle technického feSeni je pouZitelna pro ucely
zjistovani chléru v technologickych procesech, pfi kontrole hygienickych norem v pracovnim
prostfedi nebo pfi provoznich havériich. Uplatnéni miZe nalézt také ve vojenstvi, pfi zjist'ovani
toxického chléru v ovzdusi nebo pfi kontrole G¢innosti chloraénich dekontaminagnich smési.

NAROKY NA OCHRANU

1.  Naphi pro detekéni trubi¢ku ke stanoveni chléru ve vzduchuive vodé, vyznadujici
se tim, Ze obsahuje aktivovany silikagel s imobilizovanym N,N,N',N'-tetramethylbenzidi-
nem, ktery je stabilizovany kyselinou fosfore¢nou a vicesytnymi alkoholy, pfednostné glycero-
lem, v hmotnostnim poméru jednotlivych slozek 100 : 0,05 az 0,5 : 1,0 az 5,0 : 2,0 az 10,0.

Konec dokumentu
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