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POVODNE OZNAMENIA

KOLORIMETRICKE STANOVENIE 1-CHLOR-2-PROPANOLU
DUSICNANOM CERICITO-AM ONNYM

VERONIKA KAPISINSKA
Vyskumny tustav pre petrochémiu, v Novédkoch

Uvod

Podla navrhnutej technolégie ma sa 1-chlér-2-propanol vyrabat chlérhydri-
naciou zriedeného propylénu, pripadne propylén—butylén—propan-butanovej
zmesi (stabilizaény plyn s obsahom olefinov) upravenym roztokom kyseliny
chlérnej, ktora sa ziska sytenim vody chlérom za pritomnosti vdpenca. Po
chlérhydrinacii propylénu obsahuje roztok okrem chlérpropanolu dichlérpro-
pan, CaCl,, HOCI (nezreagovant), resp. stopy HCI a Ca(HCO,),. Pre vyhodno-
tenie vysledkov je potrebné urdit obsah chlérpropanolu v rozsahu 1—7 9%,.

V dostupnej literatire nie je opisand metéda na stanovenie chlérpropanolu.

Preskisali sme metédu zmydeliiovania chlérpropanolu na propylénglykol,
ktory sme potom stanovovali bezne pouZivanou metédou pre glykoly, zaloZe-
nou na tvorbe nerozpustného komplexu glykolu s dvojmocnou medou. Toto
stanovenie je pomerne zdlhavé a trvé asi 2 hodiny, pri¢om ziskané vysledky
su menej presné. Na rychle stanovenie chlérpropanolu modifikovali sme
kolorimetrickd metédu s dusiénanom ceridito-amdénnym, o ktorej sa zmienuji
V. W. Reid a R. K. Truclove [1].

Chlérpropanol obdobne ako iné jednoduché alkoholy diva s roztokom
dusiénanu ceri¢ito-aménneho oranzové zafarbenie, ktorého extinkcia je priamo
tmerné koncentracii pritomného chlérpropanolu:

(NH,),Ce(NO;)s + ROH ——— (NH,),Ce(NO;)sOR + HNO,

Experimentalna ¢ast
Pristroj
Pulfrichov kolorimeter. Kyveta o hriibke 2 cm. Filter S 50 — jasnomodry &. 4.

Roztoky

0,36 N roztok dusi¢nanu ceridito-aménneho v 4 N-HNO, sa pripravil odvédzenim 20 g
dusi¢nanu ceri¢ito-amoénneho p. a., ktory sa rozpustil v-100 ml 4 N-HNO,. Po niekolkych
diioch stétia sa roztok prefiltroval cez skleny filtraény kelimok o hustote G 3. Vo filtrate
sa obsah dusi¢nanu ceridito-aménneho uréil ferometricky alebo odmernym roztokom
hydrochinénu podla V. Simona a J. Zyku [2]. Zriedenim 4 N-HNO, alebo pridanim
vypoditaného mnozstva tuhého dusiénanu ceridito-aménneho sa koncentricia ¢inidla
upravila na 0,36 N.
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Pracovny postup

Zo skumaného roztoku napipetujeme do kadi¢ky 10 ml, priddéme 4 ml dusi¢nanu
ceri¢ito-aménneho a zamieSame. Stdéasne si do druhej kadi¢ky pripravime ako porovné-.
vaci roztok 10 ml destilovanej vody so 4 ml roztoku dusi¢nanu ceri¢ito-aménneho. Roz-
toky nalejeme do kyviet o svetelnosti 2 cm a kolorimetrujeme pri vinovej dizke 500 mx

jasnomodrym filtrom &. 4. Z nameranej extinkcie odé¢itame podla ciachovacej krivky
koncentrdciu chlérpropanolu.
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Obr. 1. Ciachovacia krivka chlérpropanolu.  Obr. 2. Namerané extinkeia v zdvislosti od
¢asu, ktory uplynul po pridani ¢inidla.

Ciachovaciu krivku (obr. 1) urobime pomocou ¢istého chlérpropanolu spdsobom
uvedenym vySssie.

Pri stanoveni je vhodné drzat sa v rozmedzi koncentrdcif chlérpropanolu 2—4 9, kde
extinkcia je najvyraznejSia. MnoZstvo pouzitej vzorky sa riadi podla predpokladane}
koncentrécic chlérpropanolu.

Vysledky

Najprv sa premerala stdlost sfarbenia komplexu chlérpropanolu s dusiéna-
nom cerid¢ito-aménnym. Vysledky st na obr. 2.

Ako je zrejmé, intenzita sfarbenia roztoku sa velmi malo zniZuje s ¢asom.
Jednako (najmé pri zriedenych roztokoch) nemozno pri praci tito zavislost
uplne zanedbat. Stélost vytvoreného komplexu je ovplyviiovand aZ pri pH
6—17.

Stabilita komplexu v rozmedzi 15—55 °C ostava prakticky neporuSend. Pri
teplotdch vysSich nez 55 °C sme pozorovali éiastoény rozklad vzniknutého
komplexu; nad 60 °C bol rozklad uplny.
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Pri sktsani vplyvov litok pritomnych v reakénej zmesi sme zistili, Ze stalost
extinkcie je poruSend uéinkom propylénoxydu uz pri koncentracii 3 %, a vply-
vom alkality (nad pH 7).

Ak mame stanovit obsah chlérpropanolu za pritomnosti hydroxydu vape-
natého, treba alkalitu otupit kyselinou dusiénou na pH 2—4. V pripade, Ze
vzorka obsahuje vo vode nerozpustné podiely, ako rozpustadlo pouzivame
dioxan.

Podla F. Dukea a G. F. Smitha [4] moZno podla intenzity sfarbenia urdit
aj potet uhlikov.

Presnost metddy

Na postdenie presnosti navrhovaného postupu sme pripravili sériu vzoriek
chlérpropanolu od 0,5 g/100 ml do 5 g/100 ml. Vysledky st uvedené v tab. 1.
Relativna chyba stanovenia je 4 1 %,

Tabulka 1
Stanovené
Navéi'ené mNoZStVO | proo e q ey deliovenis Kolorim?trieké Chyba koloz[‘imetrickej
| chlérpropanolu /100 l [3] metdda metddy
g/100 ml g g/100 ml %
0,6 0,48 0,50 0
L0 0,96 1,01 +1
1,5 1,40 1,50 0
2,0 1,88 2,02 +1
2,5 2,40 2,50 0
3,0 2,90 3,01 +0,3
4,0 3,80 4,01 40,2
5,0 4,81 5,03 +0.6

Sthrn
Modifikacia kolorimetrického stanovenia chlérpropanolu s dusi¢nanom

ceri¢ito-aménnym umozniuje rychle stanovenie chlérpropanolu v zriedenych
vodnych roztokoch s relativnou chybou 4 1 9.

KOJIOPUMETPUYECKOE OIIPENEJIEHUE 1-XJIOP-2-IIPOITAHOJIA
A30THOKRNCJIBIM HEPHBEIM AMMOHUMEM

BEPOHUKA KAINUIIMHCKA
HcenenoBarenbexnii MuHECTATYT nerpoxumuy B HoBakax

BuiBojit

Moaudaxamyst KOJOPUMETPHYECKOTO ONpedeleHAs XJIOPNPONaHONA ¢ A30THOKHCJIILIM
LOEepHLM aMMOHHEM II03BOJIACT ObICTPO ONMPSAEJIMTh XIOPNpoNanos1 B pa3baBneHHLIX BO/IHBIX
pacTBopax ¢ oTHocHMTenhHOUW ommbroit 4 1 9. JTOT MeToj naeT HafieKHble pe3yIbTATH
H3-3a CBOe#l NpPOCTOTLI M XOPOIIOH BOCIPOM3BOAMTENILHOCTH.
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Fenam Hajgo ONpPeJC/ATL CONEPKaHMC XJIOPOPOMAHO:Ia IPH IPHCYTCTBUM T'HAPOOKHCH
KaJLUMsA HaJ0 NOHM3ATH IIEJOYHOCTL NMOJKHUCIeNHeM a30THOH KueaoTod o pH 2—4.
B caryuae, ecnu 1mpoba CONEPKHT B BOJIC HEPRCTBOPUMLIC TaCTH, IPUMEHsIeM KaK PacTBo -
pUTETHL JIMOKCAH.
llo ®. Oyka w I'. ®. MimuTa [4] MOMHO TO MHTCHCHMBHOCTH OKDAaCKH OIpENCIATH
T 9HCII0 YIIepojoB.
IMocTynuno B pepaxumio 13. 1. 1960 r.

KOLORIMETRISCHE BESTIMMUNG VON 1-CHLOR-2-PROPANOL
MITTELS AMMONIUM-CER(III)-NITRAT

VERONIKA KAPISINSKA
Forschungsinstitut fiir Petrochemie in Novéky

Zusammenfassung

Die vorliegende Modifikation der kolorimetrischen Bestimmung von Chlorpropanol
mittels Ammonium-Cer(III)-nitrat erméglicht eine rasche Bestimmung des Chlorpropa-
nols in verdiinuten wissrigen Losungen mit einem relativen Fehler von + 1 9. Durch
ihré Einfachheit ung gute Reproduzierbarkeit hat sich diese Methode bewihrt.

Falls der Gehalt an Chlorpropanol in Gegenwart von Calciumhydroxyd bestimmt
werden soll, muss die Alkalitéit durch Salpetersiiure auf einen pH 2—4 abgestumpft
werden.

In jenem Falle, dass die Probe in Wasser unlésliche Anteile enthélt, wird als Losungs-
mitfel Dioxan angewendet.

Nach F. Duke und G. F. Smith [4] ist es mdglich, je nach der Intensitit der Firbung
auch die Kohlenstoffanzahl bestimmen zu kénnen.

In die Redaktion eingelangt den 13. 1. 1960
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