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- {54) Indika&ni elektroda pro potencicmetrické sledovani

" prithéhu redukce nitrolatek

1 .

Vynélez se tykd FeSeni indikaéni elektro-
dy pro potenciometrickd mé¥eni, zvlasts pro
. sledovédni priib8hu redukce nitroldtek, k je-

‘jichZ vedeni se pouZivd latek suspendova-
nych v reakéni smé&si.

Pro potenciometrickd m&Feni se obvykle
pouZivaji indikaéni elektrody, jejichZ vlastni
aktivni.g4st tvo¥i jednolity, popiipadé poéro-
vity celek 0 konstantnim povrchu, prostoro-
ve pf‘esn:é lokalizovany.

V ng&kterych p¥ipadech lze vSak vyhod-
ngji pouZit pro sledovéni priibéhu chemic-
‘k¢ch reduk&nich reakci elektrody podle to-
hoto vynélezu, Je tomu napiiklad v p¥Fipas
dech, kdy chemick4 reakce, jejiZ prib&h je
tfeba sledovat, se provadi pomoci suspendo-
vanych ¢astic v reaktni smési, které vlastni
reakci katalyzuji nebo se ]1 samy chemlcky
zigastiiuji.

Indikatni elektroda pro potenmometmcke
sledovani priib&hu redukce nitroldtek spoci-
vé podle vynélezu v tom, Ze jeji aktivni Cast
je tvorena suspendovanymi ¢asticemi v mé-
Fené kapaliné a neaktivni ¢4st je tvofena
elektrickym voditem z indiferentniho mate-
ridly, napriklad z Pt, Au, skelného grafitu
apod.

Na priloZeném vykresu je 2znézornéno
provedeni indika¢ni -elektrody podle vynéle-
zu. Indikadni elektroda 2, 3 obsahuje aktiv-
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ni plochu 2, tvofenou p¥imo suspendovany-
mi ¢4sticemi Fe, naprlklad katalyzatory Pt
erii, Pt na nosi¢i, nap¥iklad Al203 Pd na no-
si¢i, nap¥iklad uhli, Raney nikl apod. v re-
akcm nédobé 1, a neaktwm ¢ast 3, kterou
tvofi pFivodni vodig, spojeny s potencmmet-
rem 5, se kterym je rovn&Z spojena srovné-
vaci elektroda 4, ‘

- NiZe uvedené priklady ilustruji provede-
ni redukce za poufiti elektrody podle vyné-
lezu.

Priklad 1 . ,
Katalytickd hydrogenace nitrobenzenu se

provede v uzavfené sklenéné reakdni batice

0 obsahu 250 ml p#i laboratorni teplotg a

normdlnim tlaku. Do batiky se napusti 100

ml reak¢ni smési, jejiZ sloZeni je: :

50 % etylalkoholu,

0,1 mol/l KOH, -

1 g pasty Raney-niklu (katalyzéator),

a intenzivngé se promichéva: Pod hladinu re-

akéni sm&si se zavadi vodik rychlosti 20 ml

za min. Potencidl indikagni suspenzni elek-

trody (Raney-nikl) je indikovdn pomocnou

Au elektrodou ponofenou do reakdéni smési

“spolu s referentni elektrodou argentchlori-

dovou. Rozdil potencidlu obou elekirod je
méren milivoltmetrem. Po nasyceni kataly-
zatoru vodikem se potencidl suspenzni elek-

trody ustavi na hodnot¢ — 1000 ml (proti
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argentchloridové elektrod®). Po naddvkové-
ni 0,204 g nitrobenzenu v 1 ml etanolu dojde
k. vzriistu ‘potencidlu suspenzni elektrody
a ustavi se na cca 530 mV. Asi 20 minut pfed
ukoncéenim redukce za€inad potencidl klesat
a po jejim skon&eni se ustavi opét na plvod-
ni hodnotd — 1000 mV. DosaZeni této hod-
noty indikuje tedy konec redukcmh‘o po-
" chodu.

Priklad 2 o
Sledovani katalytické tlakove hydrogenace
pfi vyrobs aromatickych amind
Redukce prislu$né nitrolatky se provadi
v tlakové reakéni nddobé& 1 vodikem pomoci
niklového katalyzdtoru, suspendovaného
v reaké&ni smési. Do této smési zasahuje indi-
kadni elektroda 2, 3 podle vynéllezu, pfi-
emZ jeji aktivni &ast 2 je v tomto piipad&
tvofena pfimo .suspendovanymi ¢éasticemi
niklu, ktery je katalyzdtorem pouZitym pro
vlastni vedeni redukce. Na jednotlivych &és-
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ticich suspendovaného katalyzédtoru se usta-
vi potencidl odpovidajici rovnosti katodic-
kého proudu redukce nitrolatky a anodické-
ho proudu oxidace vodiku :absorbovaného na
povrchu katalyzdtoru. Takto vznikly smise-
ny potenciil je pfen&dSen na neaktivn{ &4st 3
indikatni elektrody, kterd je s t&mito &4sti-
cemi ve styku a tvof{ s nimi funkéni. celek.
Hodnota potencidlu indika&ni elektrody, zé-

- vislého na koncentraci nitrobenzenu, je mé-

Fena pomoci obvyklé srovndvaci elektrody

-_4 potenciometrem 5 a tomu odpovidajict

vznikly signdl miZe byt popf'lpadé zazname-

‘néan nebo vyuZit pro Fizeni chodu reakce.

Priklad 3 ,
Obdobng& jako.v. pfikladu 'l lze postupo-
vat p¥i hydrogenaci fenyacetylem na styren.
. Timto zplsobem lze napf#iklad kontinuél-
né& sledovat prﬁbéh reakce v tlakovych néddo-
bach, kde ]1ne metody jsou nesnadno pouZi-
telné.

PRED.MET VYNALE'ZU

Indikaéni elektroda pro potencmmetrlcké
sledovdni priib8hu redukce nitroldtek, vy-
znacend tim, Ze jeji-aktivni C4st (2] je- tvo-
fena suspendovanymi ¢&sticemi, napfiklad
Fe, katalyzdtory Pt Cerii, Pt na nosi¢i, na-

‘piiklad Al203, Pd na nosici, napfiklad uhli,
" Raney-nikl v méFené kapahné @ neaktivni

dast (3) je tvofena elektrickym voditem zin-
diferentniho materidlu, napfiklad z Pt, Au,

. skelného grafitu. -

mtz h 25 81 - 661
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