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POVODNE OZNAMENIA

Spektrofotometrické stanovenie malych mnoZstiev
hexachlércyklopentadiénu v ovzdusi

M. PALDAN

Vijskumny tistav agrochemickej technoldgie, Bratislava

Opisuje sa analytickd metéda na stanovenie malych mnozstiev hexa-
chléreyklopentadiénu v ovzdusi. Hexachlércyklopentadién po absorpeii
v etylalkohole sa stanovi spektrofotometricky pri 323 nm. Pritomnost
cyklopentadiénu, dicyklopentadiénu, chléru a chlorovodika stanovenie
nerusi. Interval spolahlivosti je 4 5,9 9%.

Stanovenie HCPD* na zaklade stanovenia celkového alebo odstiepitelného
chléru je nespecifické. Opisané bolo ultrafialové absorpéné spektrum HCPD [1].
Moznost jeho analytického vyuzitia naznadili J. F. Treon a spolupracovnici [2]
pri Studiu toxicity HCPD vodéi teplokrvnym zivodichom.

Pretoze v nasom pripade 8lo o metédu na stanovenie malych mnozstiev
HCPD v ovzdusi za pritomnosti chléru, chlorovodika, CPD, pripadne DCPD,
povaZzovali sme za najvhodnejSie vyuzitie absorpénych vlastnosti HCPD
v ultrafialovej oblasti.

Experimentalna éast

Princip stanovenia

HCPD sa absorbuje v etylalkohole a meria sa absorpcia v ultrafialove] oblasti pri
323 nm.

Chemikdlie a zariadenie

HCPD, preéisteny destildciou. Hlavnd frakeia sa rektifikovala na zvonéekovej 20 etd-
zovej koléne, b. v. 109 °C/14 torr.

DCPD, technicky produkt preéisteny vakuovou destildciou a rektifikdciou, b.v.
65,5 °C/18 torr.

CPD, pripraveny z precisteného DCPD depolymerizaciou a predestilovanim. Na mera-
nie sa pouzila stredné frakcia o b. v. 41 °C.

Etylalkohol, spektralne ¢éisty [2] 95 %.

Plynomer Prema PS 2. Kol6nka s aktivnym uhlim Dezorex, velkost grandl 2—3 mm.

Univerzélny spektrofotometer Zeiss VSU-1 s kremennym hranolom, vodikové lampa
a kremenné kyvety 1 a 3 cm. Plynovy absorbér, hustota fritu S 1, obsah 50 ml.

* Pouzité skratky: HCPD hexachlércyklopentadién, CPD cyklopentadién, DCPD
dicyklopentadién.
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Absorpéné krivky

Absorpéné krivky HCPD, CPD a DCPD v etylalkohole, ako aj etylalkoholu nasyteného
plynnym chlérom a chlorovodikom v ultrafialovej oblasti 230—370 nm pre 1 cm kre-
mennu kyvetu sd na obr. 1.
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teny chlorovodikom; @ EtOH nasyteny
250 300 350 nm chlérom. Hrabka kyvety 1,000 cm.

Kalibraénd krivka

Pre zhotovenie kalibra¢nej krivky~sa navdazi 0,250 g HCPD do 250 ml odmernej banky
a doplni sa alkoholom po znacku. Zo zdasobného roztoku sa pipetuje 0,1; 0,3; 0,5; 0,8;
1,0 a 1,4ml do 25 ml odmernej banky a po doplneni alkoholom po znacku sa meria
absorpcia roztokov v 3 cm kremennej kyvete proti alkoholu pri 323 nm.

Zévislost absorpeie od koncentrécie HCPD je na obr. 2.

Pracovny postup

Rychlostou 1 1/min. presédva sa 30—=50 1 vzduchu cez sériu dvoch fritovych absorbérov.
V prvom je 15ml, v druhom 10 ml etylalkoholu. Absorbéry st zapojené cez kolénku
s granulovanym aktivnym uhlim na plynomer. Po skondeni presédvania obsah obidvoch
absorbérov sa kvantitativne preleje do 25 ml odmernej banky, doplni sa alkoholom po
znadku a meria sa absorpcia v kremennej 3 cm kyvete pri 323 nm proti alkoholu.

Modelové pokusy na overenie metédy sme vykonali v 100 ml Erlenmeyerovej banke,
opatrenej postrannou rarkou pre privod vzduchu. Do banky sme napipetovali 0,2—1,0 ml
Standardného roztoku HCPD a zapojili na opisand aparatiru. Po presati 501 vzduchu
obsah absorbéra sme doplnili na 25 ml alkoholom a merali sme absorpciu pre kazdy
absorbér osobitne. Dosiahnuté vysledky jednorazovych stanoveni st zhrnuté v tab. 1.
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Obr. 2. Kalibra¢ng krivka HCPD.
Vinovs dizka 323 nm. Hrubka kyvety 3,000 cm.

Tabulka 1
Stanovenie hexachlércyklopentadiénu
Pridané Stanovené mg
mg Absorbér 1 Absorbér 2 Spolu | %
0,84 0,71 0,10 0,81 Y6,43
0,69 0,63 0,03 0,66 95,67
0,21 0,20 0,01 0,21 100,00
1,01@) — — 1,05 103,96

a) K standardu HCPD sme pridali 0,255 mg CPD a 0,087 mg DCPD.

Diskusia

Z absorpénych kriviek na obr. 1 vidiet, Ze pritomnost CPD, DCPD, chléru
a chlorovodika za danych experimentalnych podmienok nerusi stanovenie
HCPD. Vyssie pozadie, spdsobené chlérom, pripadne chlorovodikom, je len
krajnym pripadom, ktory sa nevyskytne. Maximum absorpcie na absorpéne;j
krivke etylalkoholu nasyteného chlorovodikom v oblasti okolo 270 nm je spdso-
bené pravdepodobne sprievodnou nedistotou. Pre stanovenie samotného
HCPD nemé vyznam, pretoZe meranie sa uskutoéiiuje pri vinovej dizke
323 nm, kde sa uz jeho vplyv neuplatni. Korekciu na vplyv chléru nie je
potrebné robit. Jej hodnota lezi v medziach rozptylu metédy.

Vysledky zistené pri jednotlivych koncentracidch sa zhoduji s pridanymi
mnozstvami, priéom interval spolahlivosti je +5,9 9% s pravdepodobnostou
omylu 0,05.

Etylalkohol, pouzivany na zachytenie HCPD, poéas presdvania sa odparuje.
Z prvého absorbéra po presati 501 vzduchu ubudne asi 40 9,, z druhého asi
20 9, etylalkoholu.
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Metéda za danych experimentdlnych podmienok diva dobre reprodukova-
telné vysledky pri koncentraciach od 0,2 do 1,3 mg HCPD v 25 ml etylalko-
holu. Po presati 501 vzduchu sa da eSte stanovit HCPD v koncentracii 2 ug
na jeden liter vzduchu.

CIIERTPO®OTOMETPHNYECKOE ONPEAEJEHUE HE3HAUYHUTEJIBHBIX
ROJMYECTB I'ERCAXJIOPIMKJIOIIEHTAOUEHA B ATMOCOEPE

M. Nauajan

Mccnenosate/Le KUl MHCTHTYT arpoxuMuveckoii Texsosoruy, Bpatucnasa

PazpaGoTan aHAIMTU YeCKH Il METOX ONPE;[C/ICHM ST HE3HA UM TENILHBIX KOJIM UeCTB FeKCaXIop-
LMKJoneHTaguesa B atMocepe. I'ekcaxmopouKaoneHTaguen mocie abcopOuuy B 3THIIOBOM
‘MU PTe ONpeAeTan CHeKTpooToMeTpHUecKr NpH 323 Ha. IIpuCyTCTBYE IMKIIONEHTa/HeHA,
JAMIMKJIONEHTaiMCHA, XJI0pa U XJIOPHUCTOTO BOJOPOAA HE MCIUAIOT OIPEieIICHHIO.

Metoy, npoct u ckopocTeH. JlaeT Xopowo BOCIPOM3BOAUTENbHLIC Pe3yJbTATLI TP KOB-
uentpauun ot 0,2 — 1,3 me rekcaxjopuuKrIONenTaauera B 25 Mi stui0Boro cnupra. Iocae
npo;ryBri 50 ;1 BO3J{yXa ellle MOKHO ONpEeeNMTh reKCaXIOPLUUMKIIONeHTa IHeH B KORIeTpandn
2 wme Ha 1 i1 Bosjyxa. [JMamasoH RajexHOCTH MeTona 4+ 5,9 % ¢ BeposTHOI omm6broit 0,05.

Prelozil M. Fedoroti ko

SPEKTROPHOTOMETRISCHE BESTIMMUNG KLEINER MENGEN VON
HEXACHLORCYCLOPENTADIEN IN DER ATMOSPHARE

M. Paldan

Forschungsinstitut fiir agrochemische Technologie, Bratislava

Es wurde eine analytische Methode der Bestimmung kleiner Mengen von Hexachlor-
cyclopentadien in der Atmosphére a?xsgearbeitet. Nach Absorption in Athylalkohol
wird das Hexachlorcyclopentadien spektrophotometrisch bei 323 nm bestimmt. Durch
ein Vorhandensein von Cyclopentadien, Dicyclopentadien, Chlor und Chlorwasserstoff
wird diese Bestimmung nicht gestort.

Es handelt sich um eine einfache und rasche Methode. Man erhélt mit ihr gutreprodu-
zierbare Ergebnisse bei einer Konzentration von 0,2—1,3 mg Hexachlorcyclopentadien
in 25 ml Athylalkohol. Nach dem Durchsaugen von 50 1 Luft ldsst sich Hexachloreyclo-
pentadien noch in einer Konzentration von 2 pg in 11 Luft bestimmen. Das Verlésslich-
keitsintervall dieser Methode betriagt + 5,9 % mit einer Fehlerwahrscheinlichkeit
von 0,05.

Prelozil K. Ullrich
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