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(54) Zplisob potenciometrického m&¥eni pribdhu redukce nitroldtek a elektroda pro jeho pro-

vedeni

Vynédlez se tykéd zplsobu potencilometrického mé¥eni pribéhu redukce nitroldtek a elek-
trody pro jeho provedeni,

Sledovéni prib&hu redukce nitroldtek mé¥enim potencidlu, ktery udéluje nitroldtke
indiferentni elektrodd je prakticky neuskutednitelné, jelikoZ se potencidl ustavuje pFilis
zvolna a nedostatednd reprodukovatelnd v dlisledku melych vyménnych proudl na elektrods,

Tyto nedostatky v $add pFipadd odstranuje zpisob potenciometrického mé¥enf{ a elek-
troda podle tohoto vynélezu,

Zpisob potenciometrického méFeni pribéhu redukce nitroldtek spodivéd podle vyndlezu
v tom, Ze se mé¥{ smifeny potencidl elektrody urdovany koncentracemi zdkladnich sloZek
reakdni smési, Elektrode podle vyndlezu je reelizovéne tak, Ze jeji aktivni &ést obsahuje
obdobny katalyzdtor, Jaky Je pouZit pro uskutedndn{ vlastni sledované redukéni reakce,
pop¥ipadd létku, kterd se d¥estni vlestn{ chemické reakce. Na takovéto elektrodd se ustavi
semovolné bez prichodu vnéjsf{ho proudu potencidl ne hodnoté, p¥i ni¥ jsou intenzity kato~
dického a ancdického proudu vyrovndny. Méni-1i se pdom v prib&hu chemické reakce sloZmni
roztoku méni se 1 hodnota katodického & anodického proudu indikedni elektrody p#i zacho-
véni Jjejich rovnosti a tim se mdni i potencidl této elektrody. Z toho potom plyne, Ze mé-
Yeny potencidl je mirou sloZeni reakéni smési,
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Na vyfkresech jsou zndzornény indikedni elektrody podle vynélezu. Na obr. 1 je
zndzornéno zapojen{ do mé¥icfho obvodu p¥i poufiti jednoho reaktoru, ne obr. 2 zapojeni
p¥i préci se dvéma reaktory. Do méficiho okruhu 1, ne obr. 1 zapojeného na reaktor 3 Je
p¥ipojen snime& 4 obsahujici indikacéni elektrodu 5 a rovnévaci elektrodu 6. Rozdil poten=
ci1dlld obou elektrod je m¥¥en milivoltmetrem J. M&Fic{ okruh 1 je déle opat¥en p¥ivodem 8
nosného plynu a Zerpadlem 2, Na obr. 2 zne¥{ 3 a 3 reaktory, které jsou nespojeny do m&¥i-
ciho okruhu 1, kde jJe ddle napojen snimel 4, v némf Je um{stdne indikedni elektroda 5 a
elekiroda 6 srovndvaci, Snimad 4 je propojen p¥es pi'evodnik 10 ® iesula&nim ventilem 11

unf{gténym na pFivodnim potrubi 9.
Ni{Ze uvedené p¥iklady ilustruji provedeni m&¥eni podle vyndlezu.

P¥iklad 1
Sledovéni pribéhu kontinudlni hydrogenace nitrofenolsulfamidu.

Reakdni sm&s obsahujici nitrofenolsulfemid ve vodném roztoku louhu drsselného obihd
okruhem 1 pomoci Serpadla 2,hydrogenadnim reektorem 3 a upimn&em 4, v ném¥ jJe umistdne
indikadni elektroda 5 pro potenciometrické mé¥eni podle vyndlezu a Ag/AgCl elektrode 6
srovnévaci, Rozdil potencidld obou elektrod je md¥en milivoltmetrem 7. Do okruhu ] je p¥i-
véddén podle pot¥eby vodik p¥ivodem 8, Aktivni st indikadni elektrody 5 Jje tvoiena vrstvou
Raney niklu (ne povrchu p¥fvodniho Pt drdtu), P¥i zehdjen{ hydrogenace nitrofenolsulfemi~-
du, smifeny potencidl indikadn{ elektrody 5 proti svorndvaci elektrodd 6 Ag/AgCl vykazuje
ne milivolimetru 7 hodnotu cca 700 mV, Postupné v prib&hu hydrogenace se potencidl pie-
gouvd k negativnéjsdim hodnotdm, a% dosdhne hodnoty 1 010 mV a ddle se neméni. DosaZen{
této hodnoty potencidlu signalizuje ukondeni hydrogenadni reakce & p¥reménu nitrofenol~
sulfamidu na aminofenolsulfemid. K p¥ipadné kompenzaci viivu zmdny pH na potencidl indi-
kadni elektrody miZe byt pouZito jako elektrody porovndveci s vyhodou i elektrody sklend-

né,

P¥#{klad 2

Pribdh kontinudlni redukce dinitrostilbendisulfokyseliny litinovou drti,

Roztok dinitrostilbendisulfokyseliny okyseleny kyselinou solnou ne pH = 4 je p¥ivé-
d&n potrubim 9 do reaktoru 3 naplndného litinovou drti a pretékd ddle snimadem 4, v ném¥
Je umist&ne indikadni elektroda 5 podle vyndlezu a elektroda 6 srovnévaci, nap¥iklad
Ag/AgCl, Indikadni elektroda 5 je v tomto p¥ipadd z litiny. Neobsshuje-li reakdni smds
po prichodu reaktorem 3 vychoz{ nitroldtku, tJj. z reaktoru vystupuje diaminostilben di-
sulfokyselina, potom smiSeny potencidl indikadni elektrody 5 ‘Je urdovdn rychlosti oxida=-
ce materiflu elektrody a redukci vodikovych iontd, co¥ odpovidd cca 600 mV (proti srovné-
vaci elektrodd Ag/AgCl). Nedochdzi-li v reaktoru k postadujici redukeci, potom se smifeny
potencidl indikedni elektrody p¥esune k pozitivn&jsim hodnotém, p¥idem¥ je urdovédn ry-
chlosti rozpoudténi materidlu elektrody a rychlosti redukce nitroldtky na jejim povrchu.
P¥1 Spatné funkei reaktoru 3 dosahuje potencidl hodnot &% 100 mV, Signdl ze snimale 4
po zpracovéni v pFevodniku 10 miZfe potom ovlddet reguledni ventil Mk dédvkovdn{ nitro~
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14tky, pop¥ipadd prepnout pFivodn{ potrubi 3 na daldi reaktor 2'.

PEEDME? VYNLALEZU

1e Zpisob potenciometrického mé&¥eni prib&hu redukce nitroldtek, vyznaleny tim, Ze se
mé¥{ smfSeny potencidl indikadni elektrody.

2. Elektrode pro potenciometrické mé¥en{ podle bodu 1, vyznalend tim, Ze jeji aktivnf
g4st (5) je tvorena zcele nebo z¥dsti katalyzétorem pouZitym p¥i redukei, nap¥{kled
Reney-niklem, Pt Sernf, popiipadé létkou, kterd se gddastnuje chemické reakce jako
litinou, médi,

2 vykresy
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Obr. 1
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Obr. 2
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