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Vynilez se tyka zplsobu sledovini pribéhu
denitrace a uréovani jejiho konce pii denitraci
' reak&nich smé&si po nitraci organickych latek tak, Ze
do reakéni smési nebo nad jeji hladinu se po
zfedéni vodou pfi teplot& 50 aZz 100 °C pfrivadi
pomocny plyn v némZ se automatickou analyzou
uréuje koncentrace ' kysliéniki dusiku, ktera je
mirou denitrace smési. Ze zdznamu koncentrace
kysliénikd dusiku v nosném plynu lze sledovat
prib&h denitrace a urdit kdy je denitrace ukon-
¢ena. ;

V ldboratorni a zejména v primyslové praxi po
nitraci organickych latek, ktera se zpravidla prova-
di nitraéni smési tvofenou kyselinou dusi¢nou
a kyselinou sirovou, se provadi denitrace. Denitra-
ce ma za ﬁée/l odstranit zbytky vzniklé kyseliny
dusité, vdzané ve formé kyseliny nitrosylsirové, aby

v dalsich chemickych operacich nedochédzelo k ne-

#4doucim chemickym reakcim, které by vedly ke |

s

zhorSovani kvality, event. i vytéZku koneéného

produktu.
Denitrace reakéni smési se provadi po zfedéni
vodou, pfi¢emZ dochézi k samovolnému zvySeni
“teploty vlivem rozpoust&jicich tepel ldtek piitom-
nych v reakeni smési a rozkladu kyseliny nitrosylsi-

rové, coz se projevuje vznikem kysli¢nikl dusiku. .

| Dali zahfivani reak&ni smési se napiiklad provadi
pfimou vodni parou. Za ti&elem urychleni denitra-
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ce se do reakdni smési zavadi pomocny plyn,

. nejéasté&ji vzduch, ktery vytéstiuje kysli¢niky dusi-
"ku ze smési. KdyZz obsah kysliéniki dusiku v po-
' mocném plynu klesne pod hodnotu, ktera odpovi-
' d4 0,01 % hmot. kyseliny dusité v reak&ni smési, je

denitrace pokladédna za ukoncenou.

Doposud se kontrola konce denitrace provadéla
laboratorni analyzou, coZ je pracné a zdlouhavé.

Pro automatické sledovani pribéhu denitrace je
zndm napiiklad potenciometricky zplisob méfeni
pifi vyrobé naftylaminosulfokyseliny. Mé&feni se
provadi tim zptsobem, Ze do reakéni smési jsou
ponofeny mérnd Pt-elektroda a srovnévaci elek-
troda chloridostfibrna. K mé&feni signilu se pouZiva
elektronického zesilovate béZného pii méieni
pH.

- Popsany zptsob je nevyhodny tim, Ze mé&rnd
elektroda, zvlasté v nékterych pfipadech, se rychle
pasivuje, mohou se na ni usazovat necistoty a mé-
feny signal potom neodpovida priibéhu denitrace
a stanoveni konce denitrace neni dostate¢né pfes-
né, popiipadé méfeni zcela selhava.

Uvedené nedostatky odstraiiuje zpiisob sledova-
ni pritbéhu denitrace a urcovani jejiho konce
v reakéni smé&si po nitraci organickych latek, ktery
podle tohoto vynilezu spo&ivd v tom, Ze reakéni -
smés se zfedi v poméru 1 : 1 pro rozloZeni kyseliny !

_ nitrosylsirové, teplota reakéni smési se udrZuje na |
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hodnoté 50 aZ 100 °C, do zfedé&né reakéni smési,
popfipadé nad jeji hladinu se pfivddi pomocny plyn
napiiklad vzduch a pomocny plyn, obohaceny

~ vytésnénymi kysli¢niky dusiku, se vede k automa-

tické analyze vné reakéni smési.

Dile jsou uvedeny pfiklady sledovani prib&hu
a urdovéni konce denitrace v reakénich smésich
podle vynélezu.

Priklad 1 .

Zplsob sledovéni prib&hu a urovani konce
| denitrace reakéni smési pfi syntéze 1-nitronafta-
len-3,6,8-trisulfonové kyseliny uréené pro vyrobu
H-kyseliny. ' '

Denitrace se provadi po zfedéni reakéni smési
vodou v poméru 1 dil reakéni smési a 1 dil vody.
Redé&nim reakéni smési dochdzi k samovolnému
ohfevu smési, pfidem? teplota se d4le udrzuje na
hodnot¢ asi 80 °C plz‘fnym ohtevem vodni parou.
Soudasné se do zfedéné reakdni sinési uvadi
vzduch, ktery vytéstinje kysliéniky dusiku, které
v proudu pomocného plynu jsou odvddény do
odtahu nebo vodniho skrubru. Potfebny objem
pomocného plynu obohaceného kysli¢niky dusiku
je veden do automatického analyzitoru. Tento
analyzétor pracuje na potenciometrickém principu
tak, Ze elektrolyt st€kd po mé€rné platinové elektro-
dé, kterd je pfes méfici zafizeni propojena s refe-
rentni chloridostfibrnou elektrodou ponofenou
v elektrolytu. Kysli¢niky dusiku pfichdzejicivprou-
du pomocného plynu — vzduchu absorbuji se

v elektrolytu na mé&rmé elektrodé a udéluji elektro-
dé potencidl, ktery je pfimo imérny koncentraci

- kysli¢énikd dusiku v pomocném plynu a je také

umérny koncentraci kyseliny dusité obsaZené v de-

- nitrované smési. Prib&h poklesu koncentrace Kys-

li¢nikt dusiku v pomocném plynu odpovidd priib&-
hu denitrace smési. Klesne-li koncentrace kysli¢ni-
ki dusiku v pomocném plynu na hodnotu odpovi-
dajici 0,01 % hmot. kyseliny dusité v denitrované
smési, je denitrace poklddéna za ukongenou.

‘Priklad 2

Sledovani denitrace a uréeni konce denitrace pii

| pfipravé 1-nitronaftalen-3,6,8-trisulfonové kyseli-
“ny pomoci kolorimetrického ahdlyzstoru.

Zpisob sledovéani -denitrace a ureni konce
denitrace je stejny jako v pfikladu 1 s tim rozdilem,
Ze koncentrace kysli¢niki dusiku se uréuje kolori-
metrickym analyzatorem. Pokles idaje analyzéto-
ru na hodnotu odpovidajici 0,01 % hmot. kyseliny
dusité ve smési je kriteriem ukonéeni denitrace.

Pfednosti vyndlezu je zejména to, Ze zcela
objektivné umoziiuje sledovéni priib&hu denitrace
a urcovani konce denitrace,  takZe neni nutné
provadét laboratorni analytickou kontrolu. Konec
denitrace miZe byt i automaticky signalizovan,
napf. svételn€ nebo akusticky. Doba denitrace se
zpravidla zkracuje, protoZe se providi pouze ne-
zbytné potfebnou dobu. Vynilez je snadno realizo-
vatelny b&Zné dostupnymi prostiedky.

PREDMET VYNALEZU

~ Zpusob sledovéni pribéhu denitrace a uréovani
jejiho konce v reaké&ni smési po nitraci organickych
latek, vyznaleny tim, Ze reakéni smés se ziedi
vodou v poméru 1:1 pro rozloZeni kyseliny
nitrosylsirové, teplota reakéni smési se udrZuje na

hodnoté 50 aZz 100 °C, do ziedéné reakéni smési
popiipadé nad jeji hladinu se pfivddi pomocny plyn
napifiklad vzduch a pomocny plyn, obohaceny
vytésné€nymi kysliéniky dusiku, se vede k automa-
tické analyze vné reakéni smési.
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