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(54) Zpusob stanoveni obsahu vyssich karboxylovych kyselin na

mikromletém vépenci

stanoveni obsahu

vyB5ich karboxylovgch kyselin na mikro-
mletém vépenci. M&¥1 se doba vsdknuti
kapky vodného roztoku obsahujfcfho 10 a%
90 % objemovych rozpou¥té&dla misitelného
s vodou do povrchu prédsSkového plniva

upraveného do tvaru

sférické prohlubné

tlakem 10 Pa a%¥ 10 MPa a porovndvd s ka-
libra&nimi hodnotami.

259321




259321 2

Vyndlez se tyk4 zplsobu stanoveni obsahu vy#fich karboxylovych kyselin a jejich derivé-
td na mikromletém vépenci. ) ’

Povrchové upravend mikromleté vépence jsou pouZivdny jako plniva organickgch polymerd.
Jednim ze. zpisobld dpravy mikromletého vépence je tprava pomoci vy38ich karboxylovych kyselin
nebo jejich derivédtl, v&t3inou esterd nebo soli.

Zpisob a kvalita povrchové dpravy je dlleZitgym znakem rozhodujicim o vyslednych vlast-
nostech pln&ného polymeru. :

Pro stanoveni obsahu vy&S{ch karboxylovych kyselin jsou popsédny &etné chemické nebo
fyzik4lnd&~chemické metody, jako nap¥. alkalimetrickd titrace vy3Sich karboxylovych kyselin
po rozpusté&ni vépence v kyselin& solné a nasledujfc{ extrakci vy%¥{ karboxylové kyseliny
chloroformem, nebo chromatografick4d analgza rovn&%# po rozpustdni vépence v kyselinZ solné
a po extrakci chloroformem. Tyto metody jsou pfeéné, jsou vak vidy p¥istrojovd a &Casové
nérodné. Naopak nap¥. stanovenf olejového &fsla nebo zpisob kontroly hydrofobizace prdSkovych
plniv podle A0 211 968 poskytujf jen velice hrubou zdkladni orientaci spi¥e kvalitativni
povahy. .

Pfedmétem vyndlezu je zpisob stanoveni obsahu vyZ5ich karboxylov§ch kyselin s €10 aZ
Cyp na mikromletém vépenci, pfi kterém se na vzorek prédSkového plniva, upraveného tlakem
10 Pa a% 10 MPa do tvaru sférické prohlubn&, nanese kapka vodného roztoku obsahujiciho
10 a% 90 % objemovych rozpoudtedla misitelného s vodou, zmé&¥i se doba jejfiho vsdknuti do
povrchu plniva a porovnéd s kalibraénimi hodnotami.

Pro posouzeni mnoZstv{ vyssich karboxylov§ch kyselin s 10 a¥ 40 uhlfkovymi atomy vZetn¥
jejich derivdtd na mikromletém vépenci lze vyuZit m&¥eni rychlosti vsakovdni &inidla, kterym
je sm&s vhodného rozpoudtddla s vodou. las, za kter§y se kapka vsdkne, je z4visly na mnoistvi
vy$%1 karboxylové kyseliny nebo jejfho derivdtu na vépenci. Za definovanych podminek zkouZky
se srovnavd Sas vsdknutl kapky &inidla u vzorku se standardy o zndmém obsahu stanovené
14tky a hledany obsah se vyhodnocuje interpolaci nebo pomoci grafu.

Rychlost vsakovadn{ &inidla v mikromletém vépenci je urdena zejména kapildrnimi silami
a povrchovym nap&tim. Vrstvi&ka vy331 karboxylové kyseliny nebo jejfho derivdtu bréni
vsakovanf, ke kterému doch&zf teprve po jejim naruSenf nebo rozpu¥tdni. Tim dochizf k dife-
rencovdni dasu vsakovani z4vislého na mnoZstvi vy33{ karboxylové kyseliny nebo jejfho
derivdtu na povrch vépence.

Vsakovdnf je ovlivn&no rovn&¥ kvalitou a zplsobem zpracovdni samotného vépence. Proto
je pro urdity druh vépence nutno p¥ipravit odpovidajici srovndvaci standardy o znédmém obsahu
stanovené l&atky. '

Volbou &inidla a jeho koncentraénfho sloZfenf lze rychlost vsakovdni podstatné ovlivnit
tak, aby m&¥ené &asy byly z hlediska pfesnosti metody optimdlni. Podle vyndlezu lze napi.
pro vépenec o velikosti ¥dstic 2 mikrometrld s nédnosem stearinu poufft roztok etanolu
o koncentraci 50, 60, resp. 80 % objemov§ch podle obsahu stearinu. X &inidlu je vhodné
pfidat 0,5 % hmotnostnich barviva nap¥. alizarinsulfonanu sodného, kter§ umoZfiuje p¥esn&j¥{
urdeni okamZiku vsdknuti &inidla.

Nutnym p¥edpoklacim pro dosaZenf sprévnych vysledkl je dodrfeni podminek zkoudky.
Povrch védpence je nutnc upravit definovangm zpisobem. Vhodnym postupem, kterg umofiiuje
produktivni provedeni paralelnich zkouSek, je pouZitf nap¥. za¥f{zeni sestévajicfho 2z kovové
desti¥ky s ndkolika prohiubndmi o priméru 16 mm a hloubce 8 mm, s vodici liStou s otvory
o stejném primdru fixovanymi soust¥edn& nad prohlubnémi v destice, ddle z vdlcového t&liska
o prim&ru 15 mm, v§#ce 30 mm, s pilkulovym vyén&lkem o prim&ru 5 mm v jeho zdkladn& a ze
zatd%ovaciho téliska o hmotnosti 150 g. Do prohlubn& se vsype 1 g vzorku navdZeného s pfesnos-
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tf + 0,1 g, povrch se srovnd do roviny, vdlcovité t&l{sko se opatrn& polo#f na povrch vzorku

a zat{%{ se zat&¥ovacim t8lfskem na 15 s. T&lisko se odstranf, do prohlubn& se nadévkuije

pipetou 1 kapka &inidla a m8¥f se &as, za ktery se kapka vsékne. Koncentrace organického

rozpou$t&dla v &inidle se volf pro urdité rozmezf{ ninosu na mikromletém védpenci tak, aby

se dosdhlo citlivého rozli¥eni obsahu ndnosu a p¥im&¥ené hranice dosaZeného Zasu do ndkolika

desi{tek sekund max. do 90 sekund. ‘ (

Jako rozpou¥t&dla misitelného s vodou lze pou%¥ft metanolu, etanolu, propanolu, isopro-
panolu, acetonu apod. )

Vyndlez osv&tl{ nésledujfci p¥iklady. % v p¥ikladech jsou hmotnostni; neni{~li uvedeno
jinak.

P¥iLfklad 1

Uhli&itan vépenat§ charakterizovany primérnou velikosti &4stic 2 mikrometrd a 94 %
podflem &Astic menSfich ne% 10 mikrometrd byl impregnovdn do riizného stupn& stearinem
v roztoku chloroformu. VysuSené plnivo bylo ﬁpraveno pro zkoufky zplisobem uvedenym v¢Ze.
Jako &inidlo byl poufit vodny roztok obsahujfc{ 60 % objemovych etanolu. V¢sledky jsou
sestaveny v tabulce 1.

Tabulka 1

Obsah stearinu Doba vsakovéni Primér
(%) (s) (s)
3,8 4,3 ‘4,7 4,3
0,1 5,4 5,3 5,4 ' 5,4
0,2 8,4 8,5 8,5 8,5
0,3 16,2 18,2 17,3 17
0,4 36,2 38,5 30,0 . 35
0,5 92,3 93,2 75,2 ) 87
0,6 nad 3 minuty

P¥4{iklad 2

Postupovalo se jako v p¥fkladé 1, pouze jako &inidlo byl pou¥it -vodn§y roztok s 80 %
objemovych etanolu. Vy¥sledky jsou uvedeny v tabulce 2.

Obsah stearinu ’ Doba vsakovdni Pramé&r

(%) (s) (s)

3,2 4,0 3,5 3,6
0,1 5,4 5,2 5,5 5,4
0,2 7,5 7,0 6,8 7,1
0,3 9,2 9,7 8,5 9,1
0,4 12,0 12,0 11,2 ‘ 12
0,5 14,8 16,0 14,6 . 15
0,6 24,1 22,5 21,3 ’ 23
0,7 39,6 41,0 42,0 41
0,8 64,5 54,8 65,2 61
0,9 nad 2 minuty

P¥{iklad 3

Stearinem byl impregnovén mikromlety vépenec ¥eskoslovenského plvodu. Jako &inidlo
7/
byl pouZit vodn§ xoztok obsahujifci 50 % objemovych etanolu. V¢sledky jsou uvedeny v tabulce 3.
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Tabulka 3

Obsah stearinu Doba vsakovéni Prim&r
(%) (s) . (s)
0,1 5,2 5,0 5,2 5,1
0,2 : 6,0 7.2 7,5 6,9
0,3 ’ 9,0 9,8 9,0 9,3
0,4 27,2 29,8 32,2 30
0,5 105 98 95 99
0,6 nad 3 minuty

PREDMET VYNALEGZU
\

Zpisob stanoveni obsahu vyZZich karboxylovych kyselin s S0 aZ C40 na mikromletém
vépenci vyznafeny tim, ¥e na vzorek pra3kového plniva upraveného tlakem 10 Pa a%¥ 10 MPa
do tvaru sférické prohlubn& se nanese kapka vodného roztoku obsahujfcfho 10. a%¥ 90 % obje-
movych rozpoustédla misitelného s vodou, zm&¥f se doba jejfho vsdknutf do povrchu plniva
a porovnd s kalibra®nimi hodnotami.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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