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Oblast techniky

Technické FesSeni se tykd jednoduché soupravy pro
kolorimetrické stanoveni kysliku ve vodé s vyuZitim

vlastnosti leukoformy indigokarminu.

Dosavadni stav techniky

Voda rozpousti plyny, jako je kyslik, oxid uhlici-
ty a dusik v mnoZstvich odpovidajicich dané teploté
a tlaku.Z téchto plynti je obvykle technicky nejzavaz-
néjéi obsah kysliku,at jiZ =z divodu biologickych nebo
technickych.

Kyslik rozpudtény v napdjeci vodé kotll urcenych
k vyrobd pary i teplé vody -vyvoldvd korozi kotlu
i potrubi. PFi vyE8ich teplotdch je agresivita kysliku
podporoviana i pFitomnosti kysliéniku uhli¢itého.Do na-
padjeci vody se korozivni plyny dostédvaji upravenou vo-
douvi kondenzatem, protoZe jsou p¥risdvany do potrubi
v mistech se sniZenym tlakem, stykem vody a kondenzatu
se vzduchem v zasobnicich a téZ béhem odstavovani
a uvadéni do provozu.

Korozivni plyny se z napdjeci vody odstranuji ter-
mickym odplyné&nim, které se obvykle kombinuje s odply-
né&nim chemickym, kdy se davkuji do vody redukéni C&i-
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nidla, jako je siFi¢itan sodny nebo hydrazin. PEi tom
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dochdzi k nezZadoucimu zvyéovénilsolnosti a s ni spoje-
nému odluhovani kotlld vedoucimu ke zvySenym tepelnym
ztratam. o

7 téchto duvodl m& klidovy vyznam stanoveni obsahu
kysliku v napdjeci vod&. Podle CSN 0077401 musi byt
metody stanoveni kysliku schopné stanovit kyslik ve
vodéd v rozsahu 0 aZ 800 mg/m®.Jsou znémy metody che-
mické, at uZ titradni nebo kolorimetrické, jako je
znadmd metoda dle Winklera—Tellefa. Jejich nevyhodou je
zna&ni laboratorni ndrodnost, pot¥eba UGplného labora-
torniho vybaveni , Skolené obsluhy, déle jejich prac~
nost a zdlouhavost.

V soudasné dobé se stidle vice vyuZiva elektroche-
mickgch metod, kyslik se stanovuje polarograficky nebo
pomoci specidlnich elektrod.Tyto metody jsou rychlé
a relativn& spolehlivé, vyZaduji vSak elektronické
pristroje s po¥izovaci cenou Fadové desetitisice
kKorun.Amortizace tohoto vybaveni u malych kotld zvySu-
je neGmé&rné& provozni ndklady a proto stdle neni obvyk- ’
14 a kotle se provozuji bez jakékoliv kontroly.

Cilem technického FeSeni je jednoduchd souprava pro
kolorimetrické stanoveni kysliku ve vodé, kterd nevy- r
Zzaduje jak drahé jednotGelové za¥izeni, tak sSkolenou ‘
obsluhu. Metoda dle technické Feseni vyuZiva znamych
vliastnosti leukoformy indigokarminu. Indigokarmin je

5, S5-indigodisulfonovd kyselina. Jeji soli s alkalic-



kymi kovy ve styku s kyslikem mé&ni barvu od zluté pres
zelenou do modré. Tato vlastnost se vyuzivala p¥i tit-
raénim stanoveni kysliku ve vodé /F.J. Welcher Organic
Analytical Reagents, D.Van Nostrand, New York,1948,

505-511/.

Podstata technického FeSeni

P¥edmétem technického ¥eSeni je jednoduch& soup-
rava pro kolorimetrické stanoveni obsahu kysliku ve
vodé obsahujici roztok leukoformy indigokarminu ve vi-
cemocnfch alkoholech a odmérny valecek, opat¥eny na
protilehlych strandch p¥ivodni trubici vybavenou ko-
houtem a kalibrovanou byretou oddélenou od odmérného
védlecku kohoutemn.

Nedilnou soucdsti technického ¥FesSeni e zééobni
roztok analytického ¢inidla pro stanoveni kysliku pod-
le zmé&ny zbarveni leukoformy indigokarminu. Roztok Jje
tvo¥en 107* aZ 1077 moly indigokarminu v rozpouStédle,
tvo¥eném v podstaté vicesytnymi alkoholy

VSechny dosud znamé metody vyuZiti indigokarminu
pro analyzu pracovaly s vodnymi nebo alkoholickymi
roztoky indigokarminu. Tyto roztoky nejsou stalé, ale
i pFi nejdokonalej$im uloZeni absorbuji kyslik ze
vzduchu, takZe se musi pf¥ed kazZdym stanovenim znovu

pFipravovat nebo alespon kalibrovat, coZ vyZaduje dob-




¥e vybavenou analytickou laboratof a Skoleny personal.
Prekvapivé zjisténi, Ze roztok indigokarminu ve vice-
mocnych alkoholech Jje na vzduChuxdostateéné staly,
umoZnilo koncipovat stanoveni kysliku ve vodé jako
jednoduchou zkousku, kterou 1lze provést kdekoliv se
snadno pF¥enosnym a levnym vybavenim. Smisenim zédsobni-
ho roztoku indigokarminu s roztokem hydroxidu se tésné
pfed vlastnim stanovenim p¥ipravi nestala leukoforma,
kXtera se v za¥izeni dle technického ¥eSeni smisi s ka-
librovanym mnozstvim vody a podié zmé&ny barvy leuko-
formy se na kalibrované stupnici zjisti odpovidajici
obsah kysliku, ktery barevnou zménu za srovnatelnych
podminek zpusobil. Vyhodnoceni 1lze provést vizudlnim
porovnénim s barevnymi standardy pEi technicky vyhovu-
jici spolehlivosti nebo pomoci kolorimetru.

P¥ehled obrazku na vykresech

Na obrazku 1 je schematicky zndzornén odmérny vale-
ek, ktery umoZifiuje provést odbér vody a vlastni ana-
1yzu bez p¥istupu vzduchu. Odb&rny valecek 1 je opat-
¥en kalibrovanou byretou 2 s horni ryskou 3 a dolni
ryskou 4. Kalibrovand byreta 2 je odd&lena od odmérné-
ho v&ledku 1 hornim kohoutem 5, dolni kohout 6 oddélu-

je odbé&rny valecek od odbérné trubky 7.

PFikladyv provedeni technické ¥esSeni

odbérny valeiek dle technického FeSeni mize byt
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proveden bud tim zpuisobem, Ze horni kohout 5 a dolni

kohout 6 Jjsou na protilehlych koncich odbérného valec-
ku 1,coZ usnadiuje vyrobu za¥izeni a do jisté miry ma-
nipulaci, nebo mohou byt horni kohout 5 a dolni kohout
6 na protilehlych strandch odbérného valecku 1. Toto
provedeni je zobrazeno na obrazku 1. Jeho vyhodou je,
Ze protilehlé konce odbérného valecku 1 mohou byt
ploché, coZ umoZiiuje odcitédni zmény barvy leukoformy
indigokarminu podél delSi osy odbé&rného vdlecku 1. Tim
se zmensSi celkové mnozstvi vody potfebné k provedeni
testu a souCasné se snizi spot¥eba analytickych ¢ini-
del. Objem odbérného valecku lze ménit v Sirokych me-
zich, asi od 50 do 500 ml. P¥i vyrobé neni zcela pfes-
nd kalibrace podstatnd, nebot p¥esného nastavenil se
dosahuje pomoci kalibrovanych kolorimetrickych stan-
dardu.

Pokud jsou oba kohouty, horni kohout 5 a dolni ko-
hout 6 provedeny Jako trojcestné, 1lze za¥izeni dle
technického FeSeni napojit trvale na potrubi napédjeci
vody. Tehdy musi byt doplnéno magnetickym ¢i Jjinym
miché&nim obsahu odbérného valecku 1.

Odbérny valecek dle technického YeSeni se pouZiva
tak, Ze se pruzZnou hadic¢kou nasazenou na konec trubky
7 spoji s odbérnym potrubim napdjeci vody, oba kohouty
5 a 6 se oteviou a odbérny valecek 1 se naplni testo-

vanou vodou. P¥i tom se dba, aby ve vodé nebyly Zadné



bubliny.Po naplnéni odbé&rného valecku 1 se oba kohouty

5 a 6 uzaviou, hadicka se odpoji. Prebytek vody Vv ka-
librované Dbyreté se odstfikﬁe nebo pfipadné odpusti
hornim kohoutem 5, jestliZe Jje tento kohout za prove-
den jako trojcestny, a byreta se naplni po horni rysku
4 zlutym roztokem leukoformy indigokarminu. Pak se
postupné otev¥e horni kohout 5 a dolnim kohoutem 6 se
necha odkapat tolik vody, aby se do odmérného valecku
1 odm&Fil obsah kalibrované byrety po dolni rysku 3.
SamozFejmé kalibrovand byreta 2 miZe mit vice rysek
neZ dvé, aby bylo moZné jednim za¥izenim testovat vodu
s rozdilnym obsahem kysliku.

Prot¥epanim nebo p¥ipadné zapnutim michadla, pokud
je Jim za¥izeni dle technického FeSeni vybaveno, se
voda dokonale promisi s analytickym éinidlem a asi po
5 minutdch se zména barvy leukoformy indigokarminu po-
rovnd se zménou barvy vyvolanou znamym obsahem kysliku
ve vodé za stejnych podminek.

Roztok indigokarminu dle technického FeSeni obsa-
huje 10™* a% 10”2 molu indigokarminu na Jjeden litr
rozpoudté&dla, které je tvoFeno v podstate vicesytnymi
alkoholy, jako jsou glycerol nebo glykol. Aby se do-
sdhlo rozpusténi indigokarminu ve vicesytnych alkoho-
lech, rozet¥e se indigokarmin nejprve s cukrem, smés
se rozpusti v malém mnoZstvi vody a potom ve vicesyt-

ném alkoholu. Rozpoudtédlem tvo¥enym podstatné vice-



sytnymi alkoholy se rozumi to, Ze z&dsobni roztok ocbsa-
huje vicesytné alkoholy jako je -glycerol nebo glykol,
a co nejmensi mnozZstvi vody nebo jednosytnych alkoholu
jako je metanol nebo etanol, protoZe tyto 1latky sniZu-
ji skladovatelnost roztoku indigokarminu. P¥edpoklada
se, Ze zasobni roztok dle technického FesSeni bude ob-
sahovat méné neZ 10 % objemovych vody. Vy¥hodou roztoka
indigokarminu dle technického ¥eSeni je jejich dobra
skladovatelnost, takZe se nemusi pFipravovat tésné
pfred stanovenim kysliku. Tehdy se jen upravi pot¥ebné
mnozZstvi zasobniho roztoku indigokarminu na leukoformu
pfidanim pot¥ebného mnoZstvi vodného roztoku hydroxidu
sodného ¢&i draselného. Po zméné barvy leukoformy na
zlutozelenou je roztok pouZitelny ke kolorimetrickému
stanoveni kysliku ve vodé. Zména barvy leukoformy vli-
vem kysliku je v uzav¥eném za¥izeni dle technického
feSeni stdla po nékolik hodin, oviem jen v deminerali-
zované vodé. Se stoupajicim obsahem soli stdlost vy-
barveni klesd, proto se doporucuje vysledek vyhodnotit
co nejdf¥ive. Stanoveni rusi p¥itomnost redukujicich
a oxidujicich 1l4tek, protoZe vSak nékteré z nich vstu-
puji do reakce s kyslikem ¢i leukoformou indigokarminu
pomalu, da¥i se stanoveni kysliku nékdy i v jejich
pritomnosti.

Technické ¥eseni osvétli nasledujici priklady.
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P¥iklady provedeni technické ¥eSeni

P¥iklad 1

Demineralizovand voda byla sycena kyslikem probub-
1dvanim vzduchem. V ruznych &asovych intervalech byly
odebirany paralelni vzorky vody ve kterych se stanovil
obsah kysliku polarograficky pomoci mé&¥icCe obsahu kys-
1iku KMK III firmy CKD Dukla, jednak jednoduchou soup-
ravou, jejiZ roztok se pFipravil nésledujicim zpuso—
bem: 22 mg indigokarminu p.a. se rozetfelo s 180 mg
glukozy a rozpustilo v destilované vodé na celkovy ob-
jem 5ml. P¥idalo se 75 ml redestilovaného glycerolu.
2 hodiny p¥ed vlastnim stanovenim se zdsobni roztok
smichal s 20 ml 6 molarniho roztoku hydroxidu drasel-
ného ve vodé&. Odmé&rny vdleZek 1 mé&l objem 100 ml a ka-
librovand byreta 2 m&la objem mezi horni ryskou 3
a spodni ryskou 4 1,2 ml. Provedl odbér se vody
a vlastni stanoveni. Pomoci kolorimetru se odecetla
barevna zména leukoformy indigokarminu a nastavila se
stupnice barevnych zmén leukoformy p¥i ruzngych koncen-
tracich kysliku pomoci t¥i roztokl, purpurového rozto-
ku neutralni Serven&, Zlutého roztoku naftolové Zluti
a modrého roztoku indigokarminu.

Snadno bylo moZné sestavit 15 dilnou stupnici, kte-
ra odpovidala koncentracim kysliku 0 az 100 ug kysliku

na litr vody s krokem mezi jednotlivymi stupni 5 aZ
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8 ug/l. To umoZnuje spolehlivé stanoveni kysliku
s presnosti vyhovujici technické pra#i.
Priklad 2

P¥i periodickych kontrolach v kotelné vybavené kotly
Slatina o vykonu 6 tun péry za hodiny bez jakychkoliv
pFistroji na kontrolu napdjeci vody byla soupravou dle
technického ¥eSeni zjiSténa koncentrace kysliku v na-
pajeci vodé 25 ug/l. Vzhledem k tomu, Ze tato koncent-
race Jje pripustn&, nebylo nutné podnikat ZAdnd opat¥e-
ni pro sniZeni obsahu kysliku. V jiném p¥ipadé byla
zjisténa koncentrace kysliku asi 52 ug/l. Byla doporu-
Cena tUprava vody p¥idavkem si¥id&itanu. Po provedené
upravé byla zjisténa koncentrace kysliku pod 5 ug/l

P b oo

a Zadny volny si¥ic¢itan, coZz svédc¢i o tom, Ze mnozstvi
¥eSeni bylo optimdlni a zcela postacovalo pro odstra-
néni kysliku.
Priklad 3

Byla ovéfovdna skladovatelnost zdsobnich roztoka
indigokarminu. Byly p¥ipraveny cty¥i zasobni roztoky
indigokarminu, které byly uloZeny v hnédych lahvich se
zabrousSenou sklenénou zdtkou p¥i laboratorni teploté.
Roztoky se pouZivaly pro slepou zkousku s vodou zbave-
nou kysliku a vyhodnocovala se doba pouZitelnosti roz-
toku jako doba, kdy zabarveni slepého vzorku nep¥ekro-

¢ilo zdéanlivou koncentraci kysliku 10 pug/l. SloZeni

WA A
() IS
NN



roztokli a doba skladovatelnosti jsou uvedeny v tabulce
1.VSechny roztoky obsahovaly 22 mg indigokarminu v 80

ml roztoku.

Tabulka 1
Roztok SloZeni Trvanlivost /dnt/
A Jako v p¥ikladé 1 pfes 90
B Glykol misto glycerolu 50
c Etanol 15
D Voda 5

Priumyslova vyuZitelnost

Vedle kontroly napdjeci vody parnich kotlu je soup-
rava vyuZitelnd ke stanoveni obsahu kysliku ve vodé
v Gpravnach a &istirndch vody, p¥i chovu ryb a v dal-
Zfich odvétvich k znalost obsahu kysliku ve vodé muZe
byt dilezitd. Je samozFejmé, Ze obé& souldsti soupravy
pro kolorimetrické stanoveni obsahu kysliku ve vodé,
jak roztok leukoformy indigokarminu ve vicemocnych al-
koholech, tak odmé&rny valedek, Jjsou nedilnou soucasti
soupravy, i kdyZz z komerénich divodud se mohou dodavat

oddélené jako ndhradni dily.




Souprava pro kolorimetrické stanoveni obsahu kysliku ve

vodé vyznacuijici s e tim, Ze obsahuije
roztok leukoformy indigokarminu ve vicemocnych alkohoclech
a odmérny valelek (1), opatfeny na protilehlych stranach
p¥ivodni trubici (3) vybavenou kohoutem a kalibrovanou
byretou (2) oddélenou od odmérného vdlecku (1) kohoutem

(5,7).

Souprava pro kolorimetrické = stanoveni obsahu kysliku ve

=

Cc 1 S e

=

vodé& podle naroku 1, vyzna &uj
t i m , Ze #e zdsobni roztok soupravy je tvo¥en roztokem
indigokarminu o koncentraci 107% aZz 1072 molu na litr
v rozpoudté&dle v podstaté tvofeném Qicesytn?mi alkoholy

jako je glykol a glycerol.

Souprava pPro kolorimetrické stanoveni obsahu kysliku ve

-

Cc 1 S €

)

vodé podle naroku 1, vyzna ¢uj
tim, zZe odbérny valecek /1/ je spojen
s kalibrovanou byretou /2/, ktera ma nejméné horni rysku
/3/ a dolni rysku /4/ hornim kohoutem /5/, pficemz
odbérny valelek /1/je na protilehlém konci spojen dolnim

kohoutem /6/ s p¥ivodni trubici /7/.
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