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(54) Zphsob analyzy aktivniho chloru

Reden{ se tykd zlepSeni stdvajicich
metod enelyzy sktivniho chloru pfi zabezpe-
geni detekce a rychlé kontroly obsshu akti-
vafho chloru. Uvedeného 1i¥elu se dosdhne
tek, Ze se vzorek obsshujici ektivni chlor
nechd reasgovat s azobarvivem, napiiklad
naftylazobenzen-p-sulfonanem sodnym v roz-
toku nebo na nosidi, napfiklad papiru .
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Indikdtorovy systém umoZnuje ﬂedno-

duché stanoveni aktivniho chloru.
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vyufit pro analyzy b8licigh ldzni pouZive-
n¥ch pfi zpracovédni celulozy a papiru
i v textilnim prdmyslu.
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Vynélez se tykd zplsobu enalyzy ektivniho chloru v roztoku.

Stenoveni sktivniho chloru je Fedeno pPedeviim metodou jodometrické titrace. Pro de-
tekei byla vyuZita i kolorimetrie, kdy chlor reasguje s &inidlem v roztoku nebo na nosii
za soudesné zmdny zbarveni.

Jeko ¥inidlo byl pou¥it 4-dimethylazobenzen-2-karboxylovéd kyselina. Byla rozpustina
v methenolu & timto roztokem nasycena kiemelina. Zbarvent impregnovené k¥emeliny se m¥ni
plynnym chlorem nebo i chlorovodikem. Mez detekce gini 100,4g chloru, viz pat. PLR,
&. 112060,

Na reskci chloru s o-toluidinem Jsou zalo¥eny prikaznikové trubilky Drlger, viz Leichnitz,
K.: Prlifr8hrchen Taschenbuch, 5. vyddni. Drlgerwerke AG Llibeck 1982, Chlor je mo¥no teké
detegovat reskei s vanilineldezin.m, viz pat. NSR &. 2107879.

Vedle barevnych reskef jsou vyu¥ity reskce srdfec{, kdy chlor je redukovdn na chlorid
@ tento reeguje s dusi¥nenem st¥fbrnym na chlorid stfibrny, ktery se na papiru pod zdrojem
ultrefialového zd¥eni fotolyzuje e kovové stifbro a denzitometricky se vyhodnocuji vanik-
16 hn¥dé skvrny, viz pat. NDR &. 124554.

‘ Pro stanoveni chloru v ovzdu3f byl vyvinut p¥{stroj na principu vol tametrické indike-
ce platino.ymi elektrodemi, viz pat. Velké Britdnie, %. 1423314,

Uvedené zplsoby analjzy jsou vhodné pro detekci nebo stanoven{ chloru volného i védze-
ného v rlznych oxida¥nich stupnich. To umo%nuje aplikeci uvedenych zplsobd zejména pro
kontrolu ovzdusi.

Ne anslfzu roztokd, s vyjimkou jodometrické titrace jsou tyto postupy ménd vhodné,
predevdim z hlediska selektivity. Detekce chloru 4-dimethylazobenzen-2-karboxylovou kyse-
linou je ru¥ena pfitomnostf minerdlnich kyselin = zdsad.

Pro stanoveni sktivniho chloru, tedy chloru, ktery se uvolnuje po okyseleni a je
schopen ddle oxidovat, vZdy nevyhovujf uvedené zpisoby analyzy. .

Podstata zplsobu snalyzy sktivnfho chloru zdleif ne tom, %e se vzorek obsshujici ektiv-
ni chlor nechd reagovat s azobarvivem, napfikled naftylazobenzen-p-sulfonenem sodnym v roz-
toku nebo na nosi¥i, nepfikled papiru a podle doby, za kterou probdhne barevnd reskce, se
urd{ pPitomnost & koncentrece aktivniho chloru ve vzorku.

Hlavni vyhody zpdsobu snelyzy sktivniho chloru podle tohoto vyndlezu spo¥ivaji v tom,
%e lze jednoduSe zabezpe¥it kontrolu zejméne chlornanovych roztokd do 3 % obsahu aektivniho
chloru. Ve srovndni s Jodometrickou titracf, kterou se dosud tato kontrole provédi, je zpl~
sob analy¥zy podle tohoto vyndlezu podstatn¥ rychlejsi.

P¥{klad 1

Byl pripraven zésobni vodnd methanolovy roztok 1-(2-hydroxylnaftylazo)-benzen-4-sulfo-
nenu sodného koncentraci 10 mg.ml“‘, zésobn{ roztok chlornanu vdpenatého o koncentraci
1.107° mol.1”' a hydrogenftalenové tlumivé roztoky o koncentraci 1,107 mo1.1™" o pH 1 a2
5. '

Do temperovené kyvety o délce hrany 10 mm bylo ddvkovéno pii teplotd 20 o po 2 ml
pufru o pH 1,0; 3,0 a 5,0 0,2 ml roztoku barvive a 2 ml roztoku chlornanu vépenatého, pfi-
praveného zFed¥nim zdsobnfho roztoku tak, aby byla vytvofena sede dvaceti roztokl o koncen-
trecich 1.1072 do 1.10™% mol.1”! po jedné desetind molu. Zm¥na zbarveni v zdvislosti na pou-
#ité koncentraci byle graficky vyhodnocena podle zmény ¥aswu, za ktery se plvodni roztok




3 239708
.odbarvil.

Mi¥en{ byle provédsna na dvoupaprskovém registra¥nim spektrofotometru pii konstantni
vlinové délce 490 nm s vyuZitim temperovaného ndstavce s kyvetou o délce hrany 10 mm.

Minimdlnf stanovitelnd koncentrace byla S,Z,ag.ml" ektivniho chloru ve vzorku.

P¥r¥r{f{klad 2

Bylo p¥ipraveno 20 roztokd chlornanu vépenatého o koncentraci od 1.107! do 1.1073 mo1.1~!
po jedné desetin¥. De zkumavek bylo pipetovédno po 2 ml hydrogenfialanového tlumivého roz-
toku o koncentrei 1.107! mol.1™! a pH 1; 3 a 5. Bylo dopln&no 0,2 ml roztoku 1-(2-hydro-
xyneftylezo)-benzen-4-sulfonanu sodného.

Po p¥idavku 2 ml chlornanového roztoku byl na stopkdch odedfitdn ¥as, za ktery nastala
vizudlng vyraznd zména zbarveni. Bylo zji3t&no, Ze pii Zesovém intervalu deidim neZ 60 se-
kund obsahuje zkoumeny roztok méné neZ 0,5 % aktivnfho chloru. Obsah 0,5 % chloru odpovidd
intervalu, kdy probdhne odbarveni za 40 + 10 sekund. Pokud se zkoumsny roztok odbarvi za
20 + 5 sekund, obsahuje 1 % ektivniho chloru.

" Pro obsah aktivniho chloru vy#5{ neX 2 % odpovidd dobas, za kterou se analyzoveny roz-
tok odbarvi, %asu kratdimu nef 20 sekund.

P#Ltklad 3

Byl piipraven roztok rezorcin-szobenzen-p-sulfonanu sodného v 50 % methanolu o kon-
centraci ISALgvml-l. Byly p¥ipraveny tlumivé roztoky o pH 1 aZ 7 po 0,5. Ddle byl pPipre-
ven vodny roztok chornenu vépenatého o koncentraci 1.10°° mol.1” . Red¥nim po 0;1 molu
byla pfipravena sada roztokl o koncentraci 1,10'2 a2 1.10" nol.l"‘. Do zkumavek bylo pipe-
tovéno po 2 ml tlumivého roztoku, 0,2 ml roztoku rezorcin-azobenzen-p-sulfonanu sodného.

Reskce byla zahéjena p¥idavkem 2 ml chlornanového roztoku a pfi konstantnf teplotd
20 % byle pro ke¥dou koncentraci aktivniho chloru vyhodnocena ¥asové zm&na, kterd odpo-
videla zm&n¥& zbarveni. M&ifeni byla provdddna na dvoupaprskovém registradnim spektrofoto-
metru, ktery byl vybaven temperovenym ndstavcem s kyvetou o délce hrany 10 mm.

Uvedenym postupem bylo stenoveno 7 g sktivnf{ho chloru v ! ml. Pfi vizudlnim hodnoce-
ni %asové zdvislosti ne zm&nd zberveni, provedené shodn¥, ale bez temperace, bylo zJjistsno
%e roztoky, které obsahovaly mén& ne% 1 %, mdnily své zbarveni v Zasovém intervalu ned
60 sekund. Roztoky, které obsahovaly 1| aZ 3 % ektivniho chloru m&nily své zbarveni v in-
tervalu 30 a% 15 sekund.

Pr{i{klad 4

Rozpu¥tdnim 2,5 g 1-(2~hydroxynafiylazo)-benzen-4-sulfonanu sodného ve sm&si methanol=-
vode v objemovém pom&ru 1 : 1 v celkovém objemu 250 ml byl piipraven zésobni roztok barvi-
va. Ti{m byly impregnovény proufky chromatografického papiru Whatmen 1 o rozmé&rech
10 x 50 mm tek, esby ! g papiru obsashoval 5 mg barviva.

Byly p¥ipraveny roztoky chlornanu védpenatého o obsshu 0,2 &% 5,0 % aktivniho chloru
po 0,2 %. Tyto roztoky byly vytemperovény na 10, 25, 30, 40 a 60 9C. Pro kafdou teplotu
byla poufite 3 parselelni mé&Ffeni.

Po vytemperovéni na denou teplotu byl pono¥en naimpregnoveny papir a ode¥ten las,
za ktery se papir odbarvil. Bylo zjist3no, %e s teplotou rostla i rychlost odbarveni indi-
" kétorového papirku. Roztoky s obsehem aktivnfho chloru nad 5 % odbarvovaly papirek za dobu
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krats{ ne? 2 sekundy.
Priklad 5

Byl pfipraveny vodné roztoky chlornanu védpenatého, benzenchlorsulfonemidu v 1,2=-dichlor=-
ethenu o obsshu 0,5; 1,0 a 3,0 % aktivnfho chloru. Potom byly impregnovdny prouZky chroma=-
tografického papiru o rozm¥rech 10 x 50 mm nasyceném vodnym roztokem 1=(2-hydroxynaftyle-
zo)benzen-4-sulfonanu sodného tak, aby na 1 g papiru Whatman 1 pfipadalo 5 mg barviva.

Po vysudenf byly pepirky ponofeny do jednotlivych roztokd, které obsahujfl aktivni
chlor. P¥i teplotd 20 % byl miten Zas, za ktery do3lo k odbarvovéni papirkd. Pro kaZdou
koncentraci a kaZdou ldtku bylo vliastni provedeni zkoukky a pozorovéni 3krét opakovéno.

Chlornenové roztoky o obsahu | % aktivniho chloru odbarvily indikdtorovy ppirek
do 25 sekund, benzenchlorsulfonamidové do 35 sekund.

Pousit{ barevnych roztokd a impregnovanfch papirkd arylazobenzén-p-sulfonanem sodnym
umoZnuje detekci i stanoveni aktivniho chloru v roztoku. To p¥i znalosti zFeddni a Zasu,
za ktery se prisludny indikdtorovy roztok nebo papirek odbarvi, dovoluje s ptesnost{

0,2 % ur¥it obsah aktivntho chloru a tim i jeho kvalitu.

Indikdtorovy systém podle tohoto vyndlezu umoZnuje rychlé a jednoduché zjist¥ni kva-
1ity roztokd obsahujicich ektivni chlor. Ti{m je dosaZeno i vy3s1 efeﬁtivity pracovniho
procesu pfi soulasném sniZeni materidlovych ndkladd.

PRepuMET VINLLEZU

Zpisob analyzy aktivntho chloru vyznaleny tim, Ze se vzorek obasshujici aktivni chlor
neché resgovat s azobarvivem, napiiklad naftylazobenzen-p-sulfonanbm godnym v roztoku -
nebo na nosi¥i, napfiklad pepiru a podle doby, za kterou probdhne barevnéd zmina, se urdi
pritomnost a koncentrace sktivniho chloru ve vzorku.

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