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Seznam pouzitych zkratek

CBY = Cibacron Brilliant Yellow 3G - P

Demi = demineralizovana voda

hCBY = hydrolozovana Cibacron Brilliant Yellow 3G — P
hOZ-HR = hydrolozovana Ostazinova zlut H — R

hRR 120 = hydrolozovana Reactive Red — 120

CHSK — chemicka spotteba kysliku

Ml = MILI litr

nm = NANO metr

0OZ H-R = Ostazinova zlut H—R

RR — 120 = Reactive Red — 120



Anotace

S barevnym textilem se v dneSni dob¢ setkdvame prakticky denné. Barvenim se
obecné rozumi provedeni barevné zmény na textilii. Pro barveni textilnich tkanin se
bézné pouzivaji syntetickd barviva. Podle hydrofility vybarvovaného textilniho
materidlu se pouzivaji bud’ ve vodé rozpustnd barviva, nebo ve vodé nerozpustna
disperzni barviva. V této praci jsem se zaméfil na moznosti feSeni problematiky
odpadnich vod vznikajicich pfi barveni pfirodnich vlaken a viskosy. Pfi barveni téchto
hydrofilnich tkanin se pouzivaji ve vodé¢ dobfe rozpustnd barviva, samotny proces
barveni probihd ve vodném roztoku, pfiemz nejstabilnéj$i vybarveni tkanin je
Vv soucasné dobé dosahovano s pouzitim tzv. reaktivnich barviv (napf. Ostazinové Zluti
H-R, které¢ b&hem procesu barveni vytvéfeji kovalentni vazby mezi molekulami
pouzitého reaktivniho barviva a nukleofilnimi skupinami ve struktufe makromolekul
hydrofilnich vlaken (napf. hydroxylovych skupin v makromolekulach celulosy). Po
obarveni vét§ina pouzitého barviva piechazi z vodného roztoku na barvena vlakna, ale
pfinejmensim ¢ast pouZzitych barviv je béhem procesu barveni hydrolyzovéna a zlstava
rozpusténa v technologickych vodach vznikajicich po separaci vybarvenych tkanin,
takze dochazi k produkci silné znecisténé odpadni vody. Ve své praci se zabyvam
odstrafiovanim textilnich barviv z technickych vod. Na Fakult¢ chemicko-
technologické university Pardubice jsem provadél sérii experimentd, v nichz jsem tfi
reaktivni textilni barviva, konkrétné Ostazinovou zlut H-R (OZ H-R), Reactive Red 120
(RR-120) a Cibacron Brilliant Yellow 3G-P (CBY) odstranoval pomoci fosfoniovych
soli pouzivanych jako kapalnych iontoméni¢li a déale pomoci anorganickych
koagulaénich ¢inidel dle analogie postupti popsanych v patentu Univerzity Pardubice
CZ303942. Pro odstraniovani vySe uvedenych barviv z modelovych odpadnich vod byla
ptidavkem vhodného mmnozstvi kvartérni fosfoniové soli vyvoldna iontovd vymeéna
sodnych iontl kyselého barviva za objemné fosfoniové kationty, pfi¢emz tento proces je
obvykle doprovazen vylu€ovanim ve vodé malo rozpustnych produktti iontové vymeény.
Nasledné byl do vod pfidan anorganicky koagulant, ktery po upravé pH vyvolal
vlockovani malo rozpustnych produkti iontové vymény barviva s fosfoniovou soli.
Nerozpustny podil byl nasledné separovan filtraci. Béznad metoda Cisténi takovychto
odpadnich vod je zalozena na adsorpci a probiha obvykle za pridavku aktivniho uhli,
které ve vodé rozpusténa barviva adsorbuje a tim barevné technologické vody odbarvuje

a soucasn¢ zbavuje organického znecisténi. Nevyhodou pouziti adsorpce na aktivnim
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uhli je technologicky ndrocnd regenerace pouzitého uhli, kterd vyzaduje proces
vysokoteplotni pyrolyzy. Naproti tomu zpiisob separace zalozeny na kombinaci iontové
vymeény fosfoniovou soli a koagulace a flokulace na hydratovany oxid hlinity nebo
zelezity umoznuje produkovat barevny koncentrat potencialné pouzitelny pro barveni
napf. recyklovanych plasti nebo stavebnich hmot. V této praci jsem testoval celkem pét
fosfoniovych soli a dvé koagula¢ni c¢inidla, siran hlinity a siran zelezity. Hlavni
vystupem této prace bylo zjisténi nejucinnéjsi kombinace fosfoniové soli s ptidavkem
koagula¢niho c¢inidla. Diky provedenym experimentim jsem dostal dvé ucinné
kombinace: tributilhexadecilfosfonium-chlorid a siran zelezity a

tributiltetradecilfosfonium chlorid a siran zelezity.

Kli¢ova slova: barveni, azobarviva, filtrace, odpadni vody



Annotation

With colored textiles, we meet practically every day. Dyeing is generally changing
color or the coloring of some material. In this case we are talking about textile dyeing.
This activity is usually carried out in water, where is a dissolved dye, which is usually
in a loose form such as Reactive Orange 12. After painting, we have a finished product,
but there is also wastewater. In my work | deal with the removal of textile dyes from
technical waters. At the Faculty of Chemical Technology, University of Pardubice, |
conducted a series of experiments, including three textile dyes Reactive Orange 12 H-
R, Reactive Red 120 (RR-120) and Cibacron Brilliant Yellow 3G-P (CBY). These dies,
which | was removing out of the wastewater by action of phosphonium salts and/or
coagulants that were created by me, so that means we can call them a model
wastewater. These model wastewater was removed using phosphonium salts used as
liquid ion exchangers and further using inorganic coagulants in analogy to the
procedures described in the patent of University of Pardubice CZ303942. Firstly a
phosphonium salt, followed by a coagulant, was added to the wastewater. This solution
was stirred and then filtered, and then | collected the precipitated textile dye on the
filtration paper. A common method of purifying wastewater is to place in the presence
of active charcoal which traps dyes and discolours water. However, if active carbon is
added to the waste water that has already been phosphonium salt-treated, it is not
necessary to use the same amount of active charcoal and therefore to reduce the cost of
cleaning. The disadvantage of using adsorption on activated carbon is the
technologically demanding regeneration of used coal, which requires a process of high
temperature pyrolysis. In contrast, a separation method based on a combination of ion
exchange with phosphonium salts and coagulation and flocculation on hydrated alumina
or iron oxide allows to produce a color concentrate potentially usable for dyeing e.g.
recycled plastics or building materials. | used a total of five phosphonium salts and two
coagulants. The main output of this work was the finding of the most effective

combination of phosphonium salt with the addition of a coagulant.



Thanks to the experiments, | got two effective combinations of phosfonium salt and
coagulant: tributylhexadecylphosphonium chloride and ferrous sulphate and
tributyltetradecylphosphonium chloride and ferrous sulphate. The

tributylhexadecylphosphonium chloride worked on all three dyes.

Keywords: Dyeing, Azo compounds, Filtration Wastewater
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Uvod a cil prace

Barveni textilii je v dneSni dob¢ velmi bézna Cinnost. Drtiva vétSina tkanin je
barvena pomoci lazné, ve které je jiz rozpusténé barvivo. Tato prace se zabyva Cisténim
technologickych vod, které byly v procesu vyroby a aplikace barviv pouzity jako
rozpoustédlo. Mym cilem bylo vy¢€isténi modelovych technologickych (odpadnich) vod
od rozpusténych reaktivnich azobarviv. Reaktivni azobarviva jsou barviva bézné
pouzivana v textilnim a barvifském pramyslu, jejich hlavni uziti je pifi barveni
pfirodnich vldken a viskézy. Tato barviva maji tu schopnost, Ze se umi navazat
kovalentni vazbou na textilni vlakno, to znamena, ze pfi bézném prani neni mozné takto
obarvené tkaniny odbarvit. K reaktivnimu barveni dochdzi v barvici 1adzni a po obarveni
tkanin tak vznikaji odpadni vody, které jsou zneCiSténé zbytky pouzitych barviv.
Vzniklé odpadni vody se za béznych podminek €isti pomoci aktivniho uhli. V této praci
jsem pouzival metodu, ktera je zcela nova a na jejimz vyvoji jsem se podilel a je
patentovana univerzitou Pardubice (CZ303942). Tato metoda spoliva ve vysrazeni
reaktivnich azobarviv pomoci iontovych kapalin (kvartérnich fosfoniovych nebo
amoniovych soli). Vyzkum a experimentdlni Cast probihala v laboratofich Fakulty
chemicko-technologické Univerzity Pardubice a trvala témét rok. Béhem této doby se
mi podafilo dosahnout svého cile a nalezl jsem vhodnou kvartérni fosfoniovou stl, ktera
v kombinaci s koagulaénim ¢inidlem vysrazela dand azobarviva. Diky této nové,
ptrevratné metodé, 1ze za pouziti fosfoniovych soli usetfit na spotiebé aktivniho uhli a

mnohem efektivnéji vycistit vzniklé odpadni vody.
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1 Teoreticka cast

1.1 Barveni textilii

Barveni textilii je proces, ktery se provadi pfevazné ve vodé. Ve vodni lazni se
rozmicha pfirodni nebo syntetické barvivo a do vzniklého roztoku se textilie ponofi. Pti
barveni se spotfebuje na priklad u bavinénych textilii az 190 litrd vody na kilogram
barveného materialu. Surovd voda se musi pied pouzitim upravovat, aby vyhovéla
urcitym pozadavkim danym piedevsim druhem barveného materidlu. V mém piipadé
jsem Kk vyrobé modelovych odpadnich vod pouzival demineralizovanou vodu. Po
pruchodu barvirnou je voda znecisténa predev§im rozpusténymi chemickymi latkami.
Cisténi takto vzniklych odpadnich vod probiha v nékolika fazich, ve kterych se asto
kombinuji rtzné zplsoby odstrafiovani necistot, zejména zplisob mechanicky,

chemicky, fyzikalni, biologicky, reverzni osmoéza atd. (Wikipedia, 2017).
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https://cs.wikipedia.org/wiki/Voda
https://cs.wikipedia.org/wiki/Odpadn%C3%AD_voda

1.2 Azosloucéeniny

Jedna se o dusikaté derivaty uhlovodikt, o obecném vzorci R-N=N-R’, kde R a R’
muze byt bud aryl, nebo alkyl. Skupina, ktera Vv azoslouéeninach propojuje dva
uhlovodikové zbytky dvojnou vazbou (skupina N=N), se nazyva azoskupina.
AzoslouCeniny jsou charakteristické svou barevnosti, kterou zplsobuje prave
pfitomnost azoskupiny (trivialné téz chromofor). Diky své barevnosti se pouzivaji jako

barviva (methyloranz, methyl¢erven apod.) (e-chembook.eu., 2015).
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1.2.1 Azobarviva

vvvvvv

zahrnujici vSechny odstiny od zluté az po Cernou. Azobarvivy se daji barvit téméf
vSechny druhy pfirodnich, chemickych a syntetickych vladken, plastl, usni, papiru,
vyrobkd z pryze a dalSich. Piikladem azobarviv muze byt azorubin, allura Cerven,

methyloranz, methylCerven, kongocerven apod. (canov.jergym,2003).

bis(1-aminonaftatalen-4-  sulfonovakyselina-2-az0)-4,4"-
bifenyl
NH; NH;

kongodervern

S03H S05H

Obrazek 1: Kongocerveri (canov.jergym, 2003)
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http://canov.jergym.cz/dusikate/mechani2/kongo

1.3 Vyroba azobarviv

1.3.1 Diazotace

Diazotace je chemicka reakce, pii které se
na aromatické primarni aminy pisobi alkalickym dusitanem v nadbytku
anorganické kyseliny (kyseliny chlorovodikové) za vzniku diazoniové soli. (Honza,
2002).

benzendiazoniumchlorid

NaNO,, 2HCI
{ : : —IH;
- - . wo__

—NaCl, 2H,0

Obrazek 2: Diazotace (canov.jergym, 2003)

1.3.2 Kopulace

Diazoniové soli jsou vétSinou nestalé a je nutné je ihned po piipravé zpracovat
naslednou reakci. Nékteré diazoniové soli jsou i vybusné. Dalsi reakci diazoniové soli s
aromatickymi fenoly nebo aminy vznikd azosloucenina, této reakci se fikd kopulace.
Kopulace je druhou a konecnou fazi vyroby azobarviv. V této elektrofilni aromatické
substitu¢ni reakci funguje aryldiazoniovy kationt jako elektrofil a

aktivovany aren jako nukleofil (Honza, 2002).

~OH e

¥ — i ! N -
;":‘-} ol . /N ¢ \‘:}—N T . D
\ /TR — = =L e ANy
. H 0
cl L—:Ii.'.l b 'hyr
Obrazek 3: Kopulace (canov.jergym, 2003)
Fenol reaguje s benzendiazoniumchloridem za vzniku zlutooranzové

azoslouceniny. Reakce probiha za zasadité katalyzy.

Anilinova Zlut’ se vyrabi reakci benzendiazoniumchloridu s anilinem.
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http://canov.jergym.cz/dusikate/efekty/efekty2

Obrazek 4: Kopulace (Wikipedie, 2017)

Koncentrace barviv ve vodném roztoku lze objektivné hodnotit pomoci
spektrofotometrie. Obecné je vSak obsah organickych latek rozpusténych ve vodnych

roztocich definovan souhrnnym parametrem CHSK.

1.4 Spektrofotometrie

Spektrofotometrie je laboratorni metoda zalozena na interakci elektromagnetického
zatfeni s analyzovanym roztokem, kdy je ¢ast zafeni absorbovéana ¢asticemi ve vzorku.
Absorpci fotonu se méni energie molekuly a vznika excitovany atom, kdeZto ¢ast zareni
projde roztokem a je nasledn¢ detekovana pftistrojem. Mnozstvi svétla propusténého,
odrazeného nebo pohlceného jistou latkou je zavislé na vinové délce zafeni a na
koncentraci zkoumané latky. Jelikoz je intenzita proslého svétla (Ip) vzdy mensi nez
intenzita svétla na latku dopadajiciho (D, je zavedena
veli¢ina transmitance (T) popisujici pravé toto zeslabeni. Muze nabyvat hodnot 0
(veskeré zateni pohlceno) az 1 (veskeré zareni proslo; pti fluorescencnich latkach mize
byt veétsi nez 1). Ve spektrofotometrii se setkdvame dale také s veliinou
charakterizovanou zapornym dekadickym logaritmem transmitance
nazyvanou absorbance (A)

Absorbance je fyzikalni veliCina, kterd zjednoduSené feceno "vyjadiuje schopnost
molekul latky pohlcovat elektromagnetické zatreni urcité vinové délky".

Vysledkem spektrofotometrického meéfeni je tzv. absorpéni spektrum, které
charakterizuje vlastnosti prostfedi. Jedna se o grafickou zavislost absorbance nebo

energie na vinové délce (Valenta, 1983).

Spektrofotometrie je zalozena na Lambert-Beerové zakoné, ktery popisuje vztah
mezi koncentraci latky v roztoku a jeji absorbanci:

Ay=- |Oglo(|/|0) = Sx.l.C =k.c
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Vyplyva z ného, ze pii dané vinové délce je absorbance pfimo imérna koncentraci
latky ¢ [mol.I"] a tloustce absorbujici vrstvy | [em], tedy $ifce kyvety (obvykle 1 cm).
Molarni extinkéni (absorpéni) koeficient & [l.mol™.cm™] je konstanta amérnosti, ktera je
specifickd pro danou latku a vlnovou délku. Jeho hodnoty lze zjistit z fyzikalné-
chemickych tabulek nebo zméfenim absorbance roztokii o znamych koncentracich
a vytvorenim kalibra¢ni kiivky, ptipadné stanovenim kalibra¢niho koeficientu.

Lambert-Beeriv zakon plati pfi aplikaci monochromatického svétla, konstantni
délky kyvety, stejného rozpoustédla a konstantni koncentraci latky béhem celého
meéfeni. V praxi je platnost tohoto zdkona limitovana rozptylem svétla v disledku
jemnych necistot ve vzorku, fosforescenci anebo fluorescenci vzorku, malym
mnozstvim prochazejiciho svétla pii vysokych koncentracich, zménami hodnot
absorpéniho koeficientu a posunem chemické rovnovahy zplsobenym vysokou
koncentraci latky ve vzorku. Dal§imi podminkami pro pouziti Lambert-Beerova zdkona
jsou nizka koncentrace latky (fadové mensi nez 10% mol/l) a také, Ze studovana latka se
neucastni chemické rovnovahy.

(Wikiskripta, 2017).

Obrazek.5: Spektofotometr (VERKON 2009)
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1.4.1 Stanoveni chemické spotieby kysliku chromanovou
metodou (CHSK,)

CHSK je uzan¢ni stanoveni miry zneciSténi vody organickymi a oxidovatelnymi
anorganickymi latkami. Chemicka spotieba kysliku (CHSK) je definovana jako
mnozstvi kysliku odpovidajici spotfebé oxida¢niho cinidla pfi Gplné oxidaci
organickych latek obsazenych ve vodé. Jako oxidacni ¢inidlo byva pouzivan dichroman
draselny, pak hovofime o chemické spotieb¢ kysliku dichromanovou metodou
(CHSKcr), nebo manganistan draselny v kyselém prostiedi, pak hovoiime o chemické
spotiebé manganistanovou metodou (CHSKwmn). V soucasné dobé je stale vice
pouzivana dichromanovd metoda, nebot =zajistuje dokonalou oxidaci vétSiny
organickych latek (az ke konecnym oxida¢nim produktim, tj. napi. CO2, H20,
dusi¢nant, sirant, Cl2) a je dobife reprodukovatelna. Hlavni nevyhodou této metody je
jeji veliké pracnost, ¢asovéa naroc¢nost a nutnost pouzivani velkého mnozstvi toxickych
chemikalii. Stanoveni CHSK manganistanem davd mnohdy nizs$i vysledky, protoze
manganistan draselny je mnohem mén¢ G¢inné oxidacni ¢inidlo nez dichroman. I pfesto
se manganistanova metoda dosud pouZziva pro méné znecisténé vody zejména pro Svou
jednoduchost. U obou pouzitych metod dochdzi ke zvySeni nalezenych vysledku
zejména kvili redukujicim anorganickym iontim, které predstiraji pfitomnost vétsiho
nez skute¢ného obsahu organickych necistot. Jedna se hlavné o Zeleznaté ionty, sulfan,
sulfidy,sifi¢itany, dusitany a oxid sifi¢ity. V pfipad€ ptitomnosti téchto redukujicich
iontl se musi stanovit n¢jakou nezavislou metodou a nalezeny vysledek chemické

spotieby kysliku patiicné opravit (Véda je zabava.upol.cz, 2014).

Jednou z moznosti, jak 1ze CHSK ve vodach snizovat, je vysrazeni rozpusSténych

organickych latek zvySujicich parametr CHSK a nésledna separace vzniklé sraZeniny.
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1.5 Filtrace

Pojmem filtrace se rozumi jedna ze zakladnich chemicko-biologickych disciplin. Je
to zpusob odd¢€lovani kapaliny od pevnych latek za pomoci porovitych materialt, jako
jsou napiiklad filtraéni papiry s ruznou velikosti port, pérovitd sklenéna nebo
porcelanova frita, skelnéd vata, obvazova vata, textilni filtry, pistové filtry. RozliSujeme
filtraci prostou, reverzni osmoza, elektrodialyzu, nebo filtraci za snizeného tlaku. V

praci uvadim tii jednodussi typy filtrace (Wikipedie, 2017).

1.5.1 Prosta filtrace

Jedna se o filtraci, kterd se bézné pouzivéa na zakladnich, stfednich ale i vysokych
Skolach, pfi laboratornich pracich vrdmci hodin chemie. Zakladni pomuckou pro
prostou filtraci je nalevka, do které se vklada filtra¢ni papir. Ten mtze byt bud’ hladky,
nebo sklddany. Misto papiru se déa také pouzit chomacek vaty, bézné prodejné v kazdé
1ékarn€. Pti vypracovani praktické Casti této prace jsem pouzival pravé tuto metodu
filtrace. Vzhledem k tomu, Ze jsem filtroval obarvené kapaliny, kde se po filtraci na
filtrech ze skladaného filtra¢niho papiru zachytavala vysrazena barviva v podobé vodné
usazeniny, nebo drobnych c¢astecek, tak by bylo vhodné pouzivat filtry, kterych je
dostatek a daji se po pouziti vyhodit. Toto by nebylo mozné naptiklad na fritach,
protoze nuce spory by se obarvily. (Hydraulické pochody v chemickém a

potravinafském pramyslu, 1989).
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Obrazek 6: Schéma filtrace (Laboratorni technika, 2012)
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1.5.2 Filtrace za snizeného tlaku.
Jedna se o filtraci, ktera probiha rychleji nez jednoducha filtrace. Pfi této metodée
filtrace se pouzivaji Biichnerovy nalevky a podtlak, kterého 1ze dosahnout odsavanim

pomoci vodni vyvévy (ped.muni.cz/filtrace, 2001).

1.5.3 Filtrace za sou¢asného chlazeni.

U latek, které maji moc nizkou teplotu tani, se pfistupuje k filtraci za soucasného
chlazeni. Pokud se jednd o men$i mnozstvi filtrované kapaliny, sta¢i predchlazeni
nalevky a roztoku. Pokud se jednd o vétSi mnozstvi filtrované kapaliny, pouziva se
zafizeni, které umoznuje chladit roztok pii filtraci chladici smési nebo ledem

(Wikipedie, 2017).
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2 Prakticka cast

2.1 Zpusob srazeni reaktivnich kyselych barviv z vodnych roztoki

Separace ve vod¢ rozpustnych barviv z vodného roztoku je zaloZena na iontové
vymeéné kationtdl mezi rozpusténym barvivem a davkovanym cinidlem (kvartérni
fosfoniovou soli). Vyménou kationtu dochazi (v zavislosti na jeho velikosti) ke vzniku
omezené ve vodé rozpustného (¢i dokonce nerozpustného) iontového paru tvotrené¢ho
organickym (kvartérnim fosfoniovym) kationtem a aniontem kyselého barviva, pfi
procesu navic vznika chlorid sodny:

R4P*CI™ + barvivo-SO3; Na® — barvivo-SO; R,P* +Na* +ClI~

Vsechny nize uvedené experimenty byly provadény ve vyzkumnych laboratofich na
Fakult¢ chemicko — technologické Univerzity Pardubice. Celkem bylo provedeno
jedendct rozsdhlych experimentli, kde se pomoci analytickych laboratornich metod
meéfily mimo jiné hodnoty absorbance, chemické spotieby kysliku a aciditu. K vysrazeni
jednotlivych barviv bylo pouzito celkem pét riznych fosfoniovych soli a dvé koagulacni
¢inidla. Po vytvotfeni modelovych odpadnich vod do nich byly tyto chemikalie pfidany a
po urcité dobé michani nésledovala filtrace a vyhodnoceni vysledkl. Cilem bylo najit
nejucinnéjsi kombinaci fosfoniové soli a koagula¢niho ¢inidla. Testovani probihalo
vzdy tak, Ze jsem si pfipravil roztok modelové odpadni vody a to tak, ze jsem si
rozpustil ur€ity pocet presné navazeného barviva, které jsem navazil na laboratornich
vahach. Barvivo bylo vZdy v podobé jemného praSku, piesné tak, jak by bylo dodano
pfimo od dodavatele. Do ldhve o obsahu jeden litr jsem si nalil pomoci odmérného
valce presné litr vody a v ném dané barvivo rozpustil za neustdlého michani pomoci
elektromagnetického michadla. Po rozmichani, které trvalo zhruba pil hodiny, vznikl
koncentrovany roztok barviva, se kterym bylo dale pracovano. Dalsi postup
S jednotlivymi barvivy bylo smichani daného barviva s jednotlivou fosfoniovou soli.
Nasledovala filtrace, ze které byl ziskdn filtrat a poté zméfeni hodnot absorbance,
chemické spotieby kysliku a obsahu fosforu, u nékterych pokust bylo dodate¢né
zméfeno pH a pfipadné pfidano trochu NaHCOs; , to bylo potieba v piipadé, Ze byla
zjiSténa prilisnd acidita filtratu. Poté se proces opakoval, opét bylo barvivo odlito a byla

do né&j pfidana fosfonoiva stl a také jedno nebo druhé koagulacni Cinidlo. Nasledovalo
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michani a po urCit¢ dobé byla opét provedena filtrace. Vysledky byly zaneseny do
tabulky, v které jsou uvedeny mimo jiné tdaje o naméfené absorbanci, chemické
spotfebé kysliku a dobé¢ filtrace. Dale jsou v praci uvedeny zvlast' tabulky s udaji o
naméfeném fosforu v jednotlivych vzorcich. Takto bylo zpracovano kazdé ze tii barviv,

které jsem v této praci pouzival.
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2.2 Priprava zasobnich roztokl kvartérnich fosfoniovych soli:

Tabulka 1: Pouzité fosfoniové soli

R4P+X'
CAS Mr Struktura

(Dodavatel)
Bu.PC] 2304-30-5 294,89 Guancra €

“ouU” ' H3C(H2C)3—P+—(CH2)3CH3
(Fluka) ( (|: HaaCH

(CH5)3CH34
BuszCy4PCI 81741-28- 43215 HyC(HyC)s— P —(CHg)1sCHa
(Fluka) 8 H3C(H,C)3 )
Cl
BusCqsPBr 14937-45- ((‘3H2)SCH3
(Merck) 2 507,67 H3C(Hzc)3_P+_(CH2)150H3
H3C(H,C)3

Br

Br

EtPhsPBr @
371,26 @\

(Sigma- 1530-32-1 X

=}
/
Aldrich) HSCHZCG

Q0

2751-90-8 419,29 P

(Merck) g@ .

Priprava 0,01 M roztoku tetrabutylfosfonium-chloridu (BusPCl)
Roztok byl piipraven v kadince smichanim 7,37 g BusPCl o molarni hmotnosti
294,89 g.mol™ s250 ml destilované vody. Timto zpisobem byl pfipraven roztok o

koncentraci 0,1 M.

Priprava 0,01M roztoku BuzC14PCI
Roztok byl pfipraven v odmérné bance smichanim 1,48 g BusCy4PClI o mol.
hmotnosti 432,15 g.mol™ s 500 ml destilované vody. Timto zptisobem byl p¥ipraven

roztok o koncentraci 0,01 M.
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Priprava 0,01M roztoku tributylhexadecylfosfonium-bromidu (BusC16PBr)

Roztok byl pfipraven smichdnim 2,54 g BuzCi6PBr o molarni hmotnosti 507,67

g.mol™ s 500 ml destilované vody. Timto zptisobem byl p¥ipraven roztok o koncentraci

0,01 M.
Priprava 0,01 M roztoku PhsPBr

Roztok byl pfipraven v odmérné bance smichanim 2,1 g PhsPBr o molarni

hmotnosti 419,29 g.mol™ 5500 ml destilované vody. Timto zpiisobem byl p¥ipraven

roztok o koncentraci 0,01 M.

Priprava 0,01M roztoku EtPh3PBr
Roztok byl pfipraven v odmérné bafice smichanim 1,86 g Phs,PBr o molarni

hmotnosti 371,26 g.mol™ s 500 ml destilované vody. Timto zptisobem byl p¥ipraven

roztok o koncentraci 0,01 M.

Tabulka 2: Priprava fosfoniovych soli

Hmotnost Koncentrace
Fosfoniova sul Voda nasady fosfoniové pripravené¢ho
soli roztoku

Bu,C14PCI 500 ml 2,169 0,01M
BusC46PBr 500 mi 2,549 0,01M
Ph,PBr 500 ml 2,19 0,01M
EtPh,PBr 500 ml 1,869 0,01M
Bu4PCI 500 mi 1,479 0,01M

Tabulka 3: Méfeni obsahu fosforu u jednotlivych 0,01M vodnych roztokd fosfoniovych soli

Vzorek P[mg.I"]
0,01M EtPhsPBr 293,6
0,01M PH4PBr 275,2

0,01M Bu4cCl 309,6
0,01M Bu3C14PCI 326,1
0,01M Bu3C16PBr 290,0

28




Stanoveni obsahu fosforu metodou optické emisni spektrometrie s indukéné
vazanym plazmatem (ICP-OES) jsem provadél na servisnim pracovisti Univerzity

Pardubice. Dale jsem u v¢ech piipravenych roztoka fosfoniovych soli zméfil CHSK ¢

2.3 Priprava zasobnich roztokli anorganickych koagulantu

Do vymyté oznacené 1-litrové lahve jsem si navazil ptesné_16,7 g oktadekahydratu
siranu hlinitého (25 mmol, M=666,41 g/mol) a rozpustil jej v 1000 ml demineralizované
vody.

Do vymyté oznacené 1-litrové lahve jsem si navazil presné 25 g 40 % niho vodného
roztoku siranu Zelezitého (25 mmol, M=400 g/mol, obsah siranu 40%) a rozmichal jej
v 1000 ml demineralizované vody.

Tyto roztoky jsem pak pouzival jako vlockovaci ¢inidla pro usnadnéni separace
koloidti vzniklych srazenim barviv fosfoniovymi solemi.

Vedle toho jsem si pftipravil pro neutralizaci 100 mM roztok hydrogenuhli¢itanu
sodného NaHCO3 a100 mmol roztok hydrogenuhli¢itanu sodného NaHCO3 tak, Ze jsem
si do 1-litrové lahve navazil 8,4 g hydrogenuhli¢itanu sodného, ktery jsem pak rozpustil

v 1000 ml demineralizované vody.
2.4 Priprava zasobnich roztoktl kyselych reaktivnich barviv

2.4.1 Priprava zasobniho roztoku obsahujici 0,01 mol/l Ostazinové zluti H-
R (OZ H-R):

: x

N N
SO,Na  HaN NH |

NH //L
N

NaO3S SOzNa

Obrazek. 7: Ostazinova Zlut (ChemSketch)

Ostazinova Zlut H-R o molarni hmotnosti 742 g.mol™ obsahuje cca 60 % barviva a
cca 40 % soli. Roztok byl pfipraven smichanim 12,37 g barviva s 1000 ml destilované

vody rozpusténim pfi laboratorni teploté. U pfipraveného roztoku barviva jsem zméfil
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CHSK¢; (bude cca. 10000 mg O/l a absorbanci 1000-krat ziedéného roztoku pfi

vinové délce 415 nm je A415=0,33).

2.4.2 Priprava zasobniho roztoku barviva Reactive Red 120
NaO,S SO Na

NaO,S N=N @ @ N=N SO;Na

o
T
=
=
=
=
T
=
T
@]

NaO,S cl cl SO,Na

Obrazek 8: Reactive Red (ChemSketch)

Barvivo Reactive Red (dale jen jako RR 120) o molarni hmotnosti Mr=1669 g/mol.

Obsah brviva je 60 % a pripravovany roztok barviva m¢l koncentraci 5 mmol na litr.

Bylo navazeno 6,12 g barviva RR 120 a spolecné se 450 ml. demineralirované vody

rozmichano. Po rozmichéni bylo jesté pfilito 50 ml. demineralizované vody, aby se tak

dosahlo celkového objemu roztoku 500 ml. Tento roztok RR 120 byl nasledné pielit do

uzaviratelné banky.
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2.4.3 Priprava zasobniho roztoku obsahujici 0,01 mol/l Cibacron Brilliant

Yellow (CBY):
Cl C
l\:)QN g—ONa
HN N¢kN
H
CHg
N \‘\N
O=S|:O N
ONa HO
Cl Cl
0=5=0
ONa

Obrazek 9: CBY (ChemSketch)

Roztok byl pfipraven smichanim 4,36 g Cibacron Brilliant Yellow 3G-P o

molarni hmotnosti 872,97 g.mol™ s 500 ml destilované vody (Struktura viz Tab. 2).

Tabulka 4: Popis barviva Cibacron Briliant Yellow

Barvivo
C.1,
(zkratka) M
CAS C.l. Struktura
r

Dodavate No.

|

Cibacron

Cl
Brilliant N&N SO3Na
vellow 3G-P 50662- 189 87 A NHQ P some

(CBY) 99-2 72 2,97 5 Hae N

] ‘/ T 4
Sigma- SO3Na -
Aldrich
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Pro vyhodnoceni vysledkli experimentii byly zméfeny absorbance a chemicka

spotieba kysliku u vSech ptipravenych vychozich roztoka barviv. U vsech tii roztokl

byla pfi méfeni absorbance nastavena vlnova délka absorpéniho maxima méteného

barviva:

Tabulka 5: Vyhodnoceni jednotlivych roztoka barviv

CHSK¢r (Mg
Anmax Vodny roztok barviva Absorbance/ziedéni 04/l
2
415 10 mM roztok Ostazinové
. 0,330/1000* 4920
nm Zluti (OZ-HR)
511 5 mM roztok Reactive
0,185/1000* 6527
nm Red (RR-120)
403 10 mM Cibacron Brilliant
0,154/1000* 9260
nm Yellow (CBY)
Byla namétfena hodnota CHSKcr a absorbance u vSech zasobnich roztoku

hydrolyzovanych barviv (10mM). Ke kazdému barvivu musela byt nastavena specidlni

vlnova délka.

Tabulka 6: Vyhodnoceni jednotlivych hydrolyzovanych roztokd barviv

. Amax Vinova
Barvivo CHSKcr
/zfedéni délka
10mM hOZ-HR 4630 mg/l 1,360/1000* 415 nm
5mM hRR 120 6394 mg/I 1,355/1000* 511 nm
10mM hCBY 9004 mg/l 0,405/1000* 403 nm
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2.5 Zpusob provedeni experimentt

2.5.1 Meéreni chemické spotieby kysliku (CHSKcr)

Do zkumavky, ve které je jiz pfipraven reakéni roztok se Sroubovym uzavérem se
odpipetuje 2 m1 vzorku modelové odpadni vody, kterd jiz prosla filtraci a vznikla smés
se dukladné¢ promichd. Zkumavka se uzavie Sroubovym uzavérem a pak se vlozi do
mineraliza¢niho boxu a zahtiva se dvé hodiny pfi teplot¢ 148 °C. Nasledn¢ se ¢eka nez
zkumavka (kyveta) zchladne a poté se stanovi hodnoty CHSK. Vysledky vychazeji
Vv miligramech na litr (mg/l) Nakonec se tento vzorek nevyléva, ale nechava se v té

samé zkumavce a jednoduse se vyhodi.

Tabulka 7: Namérené hodnoty CHSKcr jednotlivych fosfoniovych soli

Fosfoniova stl (10 mM
Vysledek (mg/1)
roztok)
Bu3C14PCI 10 303
(Et)Ph3PBr 9967
Ph4PBr 10 197
Bu4PCl 9961
Bu3C16PCI 10

2.5.2 Méreni absorbance

Pomoci pipety se z daného vzorku odpipetuje zfiltrovany roztok o objemu dva az
dva a ptl mililitru. Ten se nésledné prednese do Cisté a uzaviratelné kyvety. Je tieba
dbat na to, aby kyveta, do niz je roztok pipetovan byla zvenci 1 z vnitiku sucha.
Ptipadné kapky vody, nebo necistoty by mohly ovlivnit vysledky méteni. Kyveta, ve
které je prednesen vzorek se nasledné uzavie a vlozi se do spektofotometru. Jeste pred
samotnym zahdjenim méfeni je potieba nastavit spravnou vinovou délku. Vinova délka
je odlisna pro kazdé testované barvivo, v mém piipadé se méfilo pii délce 415 nm.
Ostazinova zlut' H- R, 511 nm. U Reactive Red — 120 a pii 403 nm. Cibacron Brilliant
Yellow 3G — P. Po vlozeni se spektrofotometr zapne a béhem par vtefin je znam
vysledek méteni. Vysledek se zapisuje: hodnota, kterd byla zmétena, lomeno kolikrat
ziedény roztok byl. K tedéni se pfistupuje ve chvili, kdy je filtrat nedostatecné
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zfiltrovén a je potfeba zméfit absorbanci. Pokud by filtrat nezfedil, vychazely by nam
zkreslené hodnoty, které by neodpovidali absorbanci, nybrz rozptylu castic daného

barviva.

2.6 Postup srazeni barviva OZ-HR z modelové odpadni vody
Banky jsem si oznacil popisovacem, roztoky barviv jsem zacal michat a do

jednotlivych ban¢k jsem ptidal:

1. Banka + 150 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusPCl a smés jsem nechal
michat 30 minut. Mezitim jsem si pfipravil jednoduchou filtra¢ni aparaturu
slozenou z nélevky opatfené skladanym filtrem, pficemz nalevka ustila do
oznacené 250 ml Erlenmayerovy baiiky. Po 30 min. michani jsem reakéni smés
zfiltroval. Néasledné jsem zméfil absorbanci filtrati X-krat ziedéného roztoku pfi
vinové délce 415 nm. Odlil jsem 50 ml ziskanych filtratd do 50 ml zasobni

lahvicky pro stanoveni obsahu fosforu ozn. 16100I1.

2. Barka + 150 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14PCl a nechal jsem smés
michat 30 minut. Po 30 min. michéni jsem reak¢ni smés zfiltroval. Nasledné
jsem zméfil absorbanci filtratd x-krat zfedéného roztoku pii vlnove délce 415
nm. Odlil jsem si 50 ml ziskanych filtrati do 50 ml zasobni lahvicky pro

stanoveni obsahu fosforu ozn. 1610012

3. Banka + 150 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1sPCl a nechal jsem sm¢s
michat 30 minut. Po 30 min. michédni jsem reakéni smés zfiltroval. Nasledné
jsem zmé&fil absorbanci filtrath X-krat zfedéného roztoku pii vinové délce 415
nm. Odlil jsem si 50 ml ziskanych filtrath do 50 ml zasobni lahvic¢ky pro

stanoveni obsahu fosforu ozn. 1610013.

4. Banka + 150 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli EtPhsPBr a nechal jsem smés
michat 30 minut. Po 30 min. michéni jsem reak¢ni smés zfiltroval. Nasledn¢
jsem zméfil absorbanci filtrat x-krat zfedéného roztoku pii vlnove délce 415
nm. Odlil jsem si 50 ml ziskanych filtrati do 50 ml zasobni lahvi¢ky pro
stanoveni obsahu fosforu ozn. 1610014.
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5. Banka + 150 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli PhsPBr a nechal jsem smés
michat 30 minut. Po 30 min. michani jsem reak¢ni smés zfiltroval. Nasledn¢
jsem zm¢éfil absorbanci filtrath X-krat zfedéného roztoku pii vinové délce 415
nm. Odlil jsem si 50 ml ziskanych filtrati do 50 ml zasobni lahvicky pro
stanoveni obsahu fosforu ozn. 1610015.

Probihajici tvorbu ve vod¢ malo rozpustného iontového paru mezi fosfoniovou soli

a OZ H-R popisuje nasledujici reakéni schéma:

NH NH /NYO (CHy)3CHg
SO3Na :©/ Ne_ ‘N + 3 IIHg(I]Hz)gfI‘J+ (CHy)isCHg  CF
OO N=N (‘EHQ)SEHS
NH,
NaO3S SO3Na

l- 3 NaCl

EQDHmElNHNEgDmSS
739.97

m
1— E\/

CHa(CHy)g, (CHp)aChs NH NH__N.___Cl
soip— (o) e
" (CHy)aBHy Ne _N
N=N g

EHB(EHQ)S\ OO /(EHQ)EEHS NH;
CHz(CHy)s—P O3S SO3P—

‘ 3"\ (CHy)slHg
CHa(CH) (Chy) sCHe CHa(Chihs  (CHy)alHg

GipgHigzCINgOipP335
195428

Obréazek 10: Tvorba iontového paru mezi fosfoniovou soli a OZ H-R (ChemSketch)
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Tabulka 8: Vysledky po filtraci a nasledném zméfeni absorbance

Nasada Filtraty po 30
. Vyskyt
. 1(50ml OZ + | min. michani
Exp. C. zakalu ve Doba
150ml Absorbanc )
) filtratech filtrace
roztoku f.soli e/ziedéni
1610011 BusPCI 0,102/1000x ne cca 1min.
(banka 1)
161001 2 BusC14PCI ano nezméieno
(banka 2)
1610013 | BusCi,PCl | 0,128/1000x ano cca 5min.
(banka 3)
1610014 | EtphsPBr 0,057/2000x ano cca 5min.
(batika 4)
1610015 Ph4PBr 0,065/1000x ano | cca 10min.
(banka 5)

U vzorku 2 odpovida pokles zmétené absorbance pouze naifedéni vychoziho roztoku

barviva vodnym roztokem tetrabutylfosfonium chloridu, protoze nedosSlo k tvorbé

srazeniny.

Mg¢teni fosforu po filtraci jednotlivych roztoki ostazinové zluti H-R s fosfoniovymi

solemi. Obsah fosforu byl naméfen metodou optické emisni spektrometrie s indukéné

vazanym plazmatem.

Tabulka 9: Vysledky (souhrnné) po filtraci

Obsah Uginnost
Vychozi |P[mg.I Vzorek P Zmeéteno | separace R4P-
roztok 1 . ... |P[mg.l?*]| 0O3S-dyedle
zfedénim
obsahu P:
0,01M 161001 1
! 0
Bu4CI 309,6 (barika 1) Bu4PCI 232,2 270,7 0%
0,01M 161001 2
! 0
BU3C14PCl 326,1 (baiika 2) BuzC4PCl| 244,57 37,37 84,72 %
0,01M 1610013
! 0
BU3C16PBr 290,0 (baiika 3) BusCPCIl| 217,5 45,81 78,93 %
EtPhsPBr | 293,6 161VOOI 4 EtPhsPBr | 220,2 77,84 64,65 %
(banka 4)
0,01M 1610015
! 0
PHAPBI 275,2 (baiika 5) Ph,PBr 206,4 46,82 77,31 %
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Po filtraci byly jednotlivé roztoky barviv ulozeny do zasobnich lahvicek a

ponechany tyden v klidovém stavu. Tato doba byla vybrdna, protoze i po filtraci se

ukazaly nékteré vzorky jako kalné. Konkrétné se jednalo o filtraty 2 az 5. Zde se po

prvni filtraci vytvofil koloidni roztok a po tydnu, kdy se s vzorky nemanipulovalo, se na

dn¢ zasobnich lahvicek vytvofila usazenina. VSechny vzorky jsem tedy po tydnu opét

zfiltroval a opét jsem je vyhodnotil jako pfi prvni filtraci.

Tabulka 10: Opétovna filtrace vzorkl z prvniho dne

Filtrace
Po 120 h
Banka Nasada 1
Absorbance CHSKecr
(Gc¢innost)
50ml oz + 150 ml
161001 1 0,102 (0 %) 947 mg/l
(barka 1) Bu4PCI
50ml oz + 150ml
161001 2 0,100 (99,8 %) 1273 mg/I
(barika 2) Bu3C14PCI
50ml oz + 150 ml
1610013 0,24 (99,7 %) | 2179 mg/l
(banka 3) Bu3C16PCI
161001 4 50ml oz + 150 ml 0,109/50x 1052 g/
(barika 4) E+PH3PBr (93,4 %)
161001 5 50ml oz + 150 ml 0,083/50x 1570 g/
(banka 5) PH4PBr (94,5 %)

*CHSK zpisobené 4x ziedénym 0,01M roztokem barvivem je 1230 mg O-/I

Mg¢teni fosforu po filtraci jednotlivych smési Ostazinové zluti H-R s fosfoniovymi

solemi po 1 tydnu stani. Obsah fosforu byl naméfen metodou optické emisni

spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem.
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Tabulka 11: Vysledky (souhrnné) po opétovné filtraci

Vzorek Obsah P[mg.I""] | Uinnost

P zfedénim Dle obsahu P:
201001 1 (barka 1) | BusPCI 232,2 240,3 0%
201001 2 (banka 2) | BusC14PCl | 244,57 58,05 76,26%
201001 3 (barka 3) | BusC16PCI | 217,5 57,78 73,43%
201001 4 (banka 4) | EtPhsPBr |220,2 89,09 59,54%
201001 5 (banka 5) | Ph4,PBr 206,4 61,29 70,30%

Tato opétovna filtrace filtratd, které byly vytvofeny pied tydnem, méla zbavit

jednotlivé filtraty 2 az 5 zakalu. Tento zdmér se také u vétSiny povedl. Vyjimku tvofi

pouze obsah bartiky ¢islo 3, kde se ani po tydnu nevytvofila na dn¢ zdsobni lahvicky

usazenina, jako tomu bylo u ostatnich filtrata ¢islo 2,4 a 5. Diky této skute¢nosti byla

barika ¢islo 3 a jeji obsah vyrazena z druhého méteni a byla zde zmétena pouze hodnota

CHSKG¢,. Po druhé filtraci, provedené po tydnu byly filtraty opét ulozeny. Z kazdého

bylo odebrano 40 ml. jejich obsahu a do nich byla pfidana opét fosfoniova sul. Do

kazdé jednotlivé baniky obsahujici jiz zfiltrovany obsah byla pfidana ta sama fosfoniova

sul, jako pii pfedchozi filtraci. Takto upravené roztoky jsem nechal promichat po dobu

tficeti minut a nasledné znovu zfiltroval.

Tabulka 12: Vysledky po tfeti filtraci

A
Doba F.stl /10 Objem
Barika _ (absorbance)/
filtrace ml. roztok filtrata
zfedéni

2010011 Bu4PCl 120 ml. 0,108/1000*
(batika 1)
201001 2 BuzC14PCI 102ml. | 0,100/nefedéno
(baiika 2)
2010013 2 min. BusC16PCl 80 ml. 0,240/nefedéno
(banka 3)
2010014 1 min. EtPHsPBr 110 ml. 0,109/50*
(banka 4)
2010015 1 min. PHsPBr 102 ml. 0,180/100*
(banka 5)

Pti treti filtraci byly vynechany vzorky 1 a 2, protoze zde pfi michani na starfish

nastavci nedoslo k signifikantnim zménam.

38




2.7 Vyhodnoceni separace OZ-H-R z vodného roztoku
K 50 ml 0,01M roztoku OZ-H-R bylo piidano vzdy 150 ml 0,01 M R4PX:

Ucinnost separace

Filtrace po 120 h

Vychozi 4x zied'.

T A F e I R P i
dle obsahu P: (acinnost) h: CHsKer
161001 1 BusPCI 232,2 270,7 0 % 0,102 (0 %) 0 % 947 mg/l
161001 2 BusC4sPCIl| 244,57 37,37 84,72 % 0,100 (99,8 %) 76,26 % 1273 mg/I
1610013  |Bu:CyPCI| 2175 | 4581 78,93 % 0,24 (99,7 %) 73.43 % 2179 mg/|
161001 4 EtPhsPBr | 220,2 77,84 64,65 % 0,109/50x (93,4 %) 59.54 % 1052 mg/l
161001 5 Ph,PBr | 2064 | 46,82 77,31 % 0,083/50x (94,5 %) 70,30 % 1570 mg/l

*CHSK vyvolané barvivem po ziedéni roztokem ¢inidla je 1230 mg Oy/I
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2.8 Postup srazeni barviva OZ-HR z modelové odpadni vody

fosfoniovymi solemi za spoluptisobeni koagulaénich ¢inidel:

Na Starfish nastavec ulozeny na elektromagnetické michadlo jsem si upevnil 5 ks
250 ml kulatych ban€k opatfenych elektromagnetickym michanim a do nich jsem
ptedlozil vzdy odmérnym vélcem odmeéfenych 30 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku
barviva OZ-HR (tj. 0,3 mmol, ¢emuZ odpovida obsah 0,9 mmol/l sulfoskupin —~SO3;Na

(viz. struktura barviva):
9 Az,

N
SO,Na  Ho:N NH |
3 NH —

NaO;S SO4Na

Obrazek 11: Ostazinova zlut (ChemSketch)

Ostazinova zlut’ H-R (OZ H-R)vyrabi Synthesia, a.s., CR, Reactive Orange 12, Mol.
Hmotnost: 742 g/mol

Separace plivodné ve vodé rozpustného barviva z vodného roztoku je zaloZena na
vymeén¢ kationtll u barviva a ddvkovaného ¢inidla. Vyménou kationtu v zéavislosti na

velikosti kationtu dochdzi ke vzniku malo rozpustného (nerozpustného) iontového paru:

R4P*CI™ + barvivo-SO; Na* — barvivo-SOs R4P* +Na* +CI”

Ptidavkem koagulantu (vlockovaciho ¢inidla) dojde v urcité oblasti pH (slabé kysela

az neutralni) k vylu¢ovani srazeniny hydroxidu ptislusné¢ho kovu:

A|2(SO4)3 + 6 NaHCO3+ H,0— 2 A|(OH)3 + 3Na,S0O, + 6 CO,
Baniky jsem si oznacil popisovaCem a roztoky barviv jsem zacal michat. Do

jednotlivych banék jsem ptidal:

1. Banka + 90 ml 25 mM roztoku Fe;(SO4)s3 (2,25 mmol siranu hlinitého) a 40
ml 100 mM roztoku (4 mmol) NaHCOj;. Celkovy objem smési jsem pak
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doplnil na 250 ml pfidavkem 90 ml demineralizované vody. Vznikajici
suspenzi jsem nechal 30 min. michat, nasledn€ jsem reakéni smés zfiltroval.
Dale jsem si zméfil hodnotu pH ziskanych filtrat. Do reakéni banky jsem
nasledn¢ piidal z navazovaci lodicky pifimo do banky pfesné¢ navazené
mnozstvi 0,24 g NaHCO3; a smé&s jsem nechal dalSich 15 min. michat a poté
znovu zfiltroval. Nasledné jsem si zméfil absorbanci filtrath X-krat

ziedéného roztoku pii vinové délce 415 nm.

2. Banka + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC14PCl

+ 90 ml 25 mM roztoku Fe,(SO4)3 (2,25 mmol siranu Zelezitého) a 40 ml
100 mM roztoku (5 mmol) NaHCOs. Vznikajici suspenzi jsem nechal 30 min.
michat, nasledn¢ jsem reakéni smés zfiltroval. Dale jsem si téZ zmé&fil hodnotu
pH ziskanych filtratd. Do reakéni baiky jsem nasledné piidal z navazovaci
lodi¢ky ptimo do banky presn¢ navazené mnozstvi 0,24 g NaHCO3 a smés jsem
nechal dalsich 15 min. michat a poté znovu zfiltroval. Nasledné jsem zméfil

absorbanci filtrath X-krat zfedéného roztoku pti vinové délce 415 nm.

3. Barnka + 90 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC14PCI

+ 90 ml 25 mM roztoku Fe;(SO4)3 (2,25 mmol siranu hlinitého) a 40 ml 100
mM roztoku (4 mmol) NaHCO3;. Celkovy objem smési jsem pak doplnil na 250
ml pfidavkem 30 ml demineralizované vody. Vznikajici suspenzi jsem nechal 30
min. michat, nasledn¢ jsem reakéni smés zfiltroval. Dale jsem si téZ zméfil
hodnotu pH ziskanych filtrath. Do reakéni banky jsem nésledné piidal
z navazovaci lodi¢ky ptimo do banky presné navazené mnozstvi 0,24 g NaHCO3
a sm&s jsem nechal dalSich 15 min. michat a poté znovu zfiltroval. Nasledn¢
jsem zméfil absorbanci filtratd X-krat zfedéného roztoku pii vinové délce 415

nm.

4. Banka + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC¢PCI

+ 90 ml 25 mM roztoku Fe,(SO4)3 (2,25 mmol siranu hlinitého) a 40 ml 100
mM roztoku (4 mmol) NaHCO;. Vznikajici suspenzi jsem nechal 30 min.
michat, nasledné jsem reakéni smés zfiltroval. Déle jsem si téZ zméfil hodnotu

pH ziskanych filtrat. Do reak¢ni banky jsem nasledné ptidal z navaZovaci
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lodicky ptimo do banky presné navazené mnozstvi 0,24 g NaHCO3 a smés jsem
nechal dalsich 15 min. michat a poté znovu zfiltroval. Nasledné jsem zméfil

absorbanci filtrath X-krat zfedéného roztoku pti vinové délce 415 nm.

5. Banka + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC1sPCI

+ 90 ml 25 mM roztoku Fe,(SO4)s (2,25 mmol siranu Zelezitého) a 40 ml
100 mM roztoku (4 mmol) NaHCOj3;. Celkovy objem smési jsem pak doplnil na
250 ml pfidavkem 30 ml demineralizované vody. Vznikajici suspenzi jsem
nechal 30 min. michat, nasledné jsem reakéni smés zfiltroval. Déle jsem si téz
zm¢til hodnotu pH ziskanych filtrati. Do reakéni banky jsem nésledné ptidal
Z navazovaci lodicky piimo do baiiky pfesné navazené mnozstvi 0,24 g NaHCO3
a sm¢s jsem nechal dalSich 15 min. michat a poté znovu zfiltroval. Nasledné
jsem zmé&fil absorbanci filtratd X-krat zfedéného roztoku pii vinové délce 415

nm.

U vzorku 3 a 5 byl filtrat lehce obarven zZelezem, proto zde byla po druhé filtraci
opét zméfena hodnota pH. Acidita byla u téchto vzorkl stale vysoka, a proto bylo
potieba ptidat vice NaHCO3;. U vzorku 3 — 0,49g NaHCO;3; a u vzorku 5 — 0,42g
NaHCOj3. Divodem vysokého pH u vzorkl s 3 a 5 bylo, Ze siran Zelezity obsahoval

kyselinu sirovou, ktera pH vyrazng ovliviiovala.
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Tabulka 13: Vyhodnoceni po prvni filtraci

Doba Absorbance/fedéni
] NaHCO3 | Absorbance/fedéni | Vysledné
Banka filtrace pted upravenim | NaHCO3 dod H H
odatécné 0 upravé
(finalni) pH PP b P

2710011 | cca 1min. 0,217/1000* | 0,24 ¢ - 0,219/100* 4,53
(roztok 1)
2710012 | cea 5min. 0,148/nefedéno | 0,24 g - 0,051/100* 4,04
(roztok 2)
2710013 | cea 3min. 0,088/nefedéno | 0,24 g 049¢ 0,072/100* 5,64
(roztok 3)
2710014 | cca 5min. 0,192/nefedéno | 0,24 g - 0,065/100* 4,17
(roztok 4)

Cca
271001 5 _ 0,179/nefedéno | 0,24 g 0,42 g 0,053/100* 5,60
(roztok 5) | 6,5min.

Mg¢teni fosforu po filtraci jednotlivych roztoki ostazinové zluti H-R s fosfoniovymi

solemi. Obsah fosforu byl naméfen metodou optické emisni spektrometrie s indukéné

vazanym plazmatem.

Tabulka 14: Mérfeni fosforu po filtraci jednotlivych roztok(i ostazinové Zluti H-R s

fosfoniovymi solemi

Vzorek P[mg.I"]
271001 1(roztok 1) <1
27100l 2 (roztok 2) 35,87
271001 3 (roztok 3) 26,08
271001 4 (roztok 4) 19,78
271001 5 (roztok 5) 32,86
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2.9 Vysledky separace OZ H-R pisobenim Bu3CnPX a anorg. koagulantt
Do ban¢k vzdy: 30 ml 0,01 mol/I (0,01 M) roztoku barviva 0Z-HR (4. 0,3 mmol, ¢emuz odpovida obsah 0,9 mmol/l sulfoskupin —SOzNa

Vypoct. A
1, | U¢innost dle | Absorbance | .. ..
Vzorek konf:V.P l:,)ez P[mg.I"] obsahu P: | vychA=39.6 U¢innost
srazeni:
271001 1: 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25 mmol) a 40 ml 100
mM roztoku (4 mmol) + 0,24g hydrogenuhli¢itanu sodného+90 ml vody <1 - 21,9 44,7 %
pH=4,5
271001 2 + 90 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14PCIl + 90 ml 25
mM roztoku siranu Zelezitého (2,25 mmol) a 40 ml 100 mM roztoku (5 1174 35,87 69.4 % 0,148 99,6 %
mmol) + 0,24g hydrogenuhli¢itanu sodného pH=4,0
271001 3 + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14PCIl + 90 ml
25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25 mmol) a 40 ml 100 mM roztoku (4 1174 26.08 77.8% 0,088 99,78 %
mmol) + 0,73 g hydrogenuhli¢itanu sodného pH=5,7
271001 4 + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1cPCI + 90 ml
25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25 mmol) a 40 ml 100 mM roztoku (4 104,4 19,78 81,0 % 0,192 99,5%
mmol) + 0,24g hydrogenuhli¢itanu sodného pH=4,2
271001 5 + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1cPCI + 90 ml
25 mM roztoku siranu zelezitého (2,25 mmol) a 40 ml 100 mM roztoku (4 104.4 32.86 68,5 % 0,179 99,5 %

mmol) + 0,66 g hydrogenuhli¢itanu sodného. pH=5,6
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2.10 Separace barviva RR 120 fosfoniovymi solemi
Na Starfish nastavec bylo umisténo 5 bané€k a ty byly popsany datem, mymi inicialy
a samoziejme Cislem jednotlivé baiky. Napt. 6.11.01.1. Do kazdé banky bylo nalito 50

ml roztoku barviva RR 120 a pfidano 150 ml jednotlivych roztokt fosfoniovych soli.

Tabulka 15: Vysledky po prvni filtraci

Doba
Barka Nasada | Absorbance/ziedéni ) Pozn. CHSKCcr
filtrace
50ml RR Bez
1 120 + 150ml 0,104/1000* Ccalmin | viditelné
7602mg/I
Bu4PCI reakce
50ml RR
] Okamzité
2 120 + 150ml Zakal Cca 2 min 2493 mg/l
srazeni
BU3Cl4PC|
50ml RR
) Okamzité
3 120 + 150ml 0,116/nei¢déno Cca 1 min o 295 mg/I
Srazeni
BU3ClGPC|
50ml RR
] Okamzité
4 120 + 0,133/1000* Cca 1 min o 2366 mg/l
srazeni
EtPhsPBr
50ml RR .
) Okamzité
5 120 + 0,137/100* Cca 2 min o 2327 mg/l
srazeni
Ph,PBr

U banky ¢. 3, kde bylo uzito ¢inidlo BuzC16PCl doslo k okamzitému vlockovani
barviva a po nasledné filtraci byl ziskan znatelné Cist$i roztok nez u ostatnich banék.

U zésobniho roztoku RR 120 bylo naméteno CHSKcr 6527 mg/1.

Vlnové délka pii méteni absorbance byla nastavena na 511 nm.

U barky ¢islo 2 nebylo mozné méfeni absorbance kvili zdkalu. Po filtraci zbyla na
filtru u tieti banky sraZenina nechal jsem ji ususit a pozdéji seskrabal do 1ékovky. Po
filtraci byly odebrany vzorky (50 ml) z kazdé banky a odeslany na zjisténi obsahu

fosforu.
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Tabulka 16: Méfeni obsahu fosforu

Vzorek P[mg.I"]
0611011 290,6
0611012 179,2
0611 OI 3 2,871
0611014 1544
0611 Ol 5 123,5

Obsah fosforu byl méfen metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym
plazmatem.
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2.11 Vyhodnoceni ucinnosti odstranovani barviva RR120 z vodnych roztoka s pomoci R,PX

50 ml 5mM roztoku RR120 (1,5 mmol -SO3’) + 150 ml 10 mM R4PX:

CHSKcr
Absorbance/zt Utinnost:v Vych barviva Utinnost
Banka Nisada edéni ych A=46,25 =1532 mg/l Z?:;Z:i; PIMGIT | gie ubytku P
+ RAPX=
50mI RR
0611 Ol 1 120 + 150ml 0,104/1000x 0 7602 mg/I 2322 290.6 0
BusPCI
50mI RR
0611012 | 120+ 150ml Zékal ? 2493 mg/l 244,57 179.2 26,7 %
Bu3C14PCI
50mI RR
0611013 | 120+ 150ml 0,116 99,7 % 295 mg/l 2175 2871 98,68 %
BusC16PCI
50mlI RR
0,133/1000x
0611 Ol 4 120 + Kalng 0 2366 mgl/l 2202 154 4 29,88 %
EtPhsPBr
50mlI RR
0611 O1 5 120 + PhyPBr 0,137/100x 70,4 % 2327 mg/I 206,4 1235 40,16 %
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2.12 Postup srazeni Reactive Red (dale jen RR 120) z modelové

odpadni vody fosfoniovymi solemi za spoluplsobeni

koagulaénich ¢inidel

Do ldhve o objemu 1000ml byl piipraven 500mM roztok NaHCOj3 tak, ze bylo

navazeno 42g NaHCOs, ktery se rozpustil v 1000 ml demineralizované vody.

Na Starfish nastavec ulozeny na elektromagnetické michadlo bylo 5 ks 250 ml
kulatych ban¢k opatienych elektromagnetickym michanim a do nich bylo ptedlozeno
vzdy odmérnym vélcem odmétfenych 25 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku barviva RR
120 (4. 0,25 mmol, ¢emuz odpovida obsah 1,5 mmol/l sulfoskupin —SO3Na (viz.
struktura barviva).

Banky byly popsany 1 az 5 a postupné do nich byly pfidavany jednotlivé roztoky

fosfoniovych soli s pfidavkem koagulac¢niho ¢inidla.

Tabulka 17: Vysledky po prvni filtraci

Vzorek Doba Absorbance/zie pH CHSKc
filtarce déni r
1511011 Cca 10 0,075/100* 6,07 111
min mg/l
1511012 Cca 10 0,077/100* 5,85 137
min mg/l
1511013 Cca 10 0,053/100* 5,84 122
min mg/l
1511014 Cca 10 0,047/netedéno 5,97 320
min mg/l
1511 Ol 5 Cca 10 0,073/nefedéno 5,86 682
min mg/l
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Jednotlivé roztoky fosfoniovych soli s pfidavkem koagula¢niho ¢inidla
1. Banka + 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25 mmol siranu hlinitého)
a 30 ml 500 mM roztoku (15 mmol) hydrogenuhliitanu sodného. Objem
smési jsem pak doplnil na 250 ml piidavkem 105 ml demi vody. Vznikajici
suspenzi jsem nechal michat 30min., poté jsem nechal suspenzi zfiltrovat

(doba filtrace cca 10min.) a nakonec jsem zmé&fil pH(6,07).

2. Banka + 75 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC14PClI

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu zelezitého (2,25 mmol siranu Zelezitého) a 30
ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reak¢ni
smési jsem doplnil pfidavkem 30 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml.
Vznikajici suspenzi jsem nechal michat 30min, poté jsem nechal suspenzi

zfiltrovat (doba filtrace cca 10min.) a nakonec jsem zméfil pH(5.85)

3. Baiika + 75 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14PCl

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25 mmol siranu hlinit¢ho) a 30
ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reak¢ni
smési doplnte piidavkem 30 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml.
Vznikajici suspenzi jsem nechal michat 30min, poté jsem nechal suspenzi

zfiltrovat (doba filtrace cca 10min.) a nakonec jsem zmétil pH(5.84)

4. Barka + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1¢PClI

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu zelezitého (2,25 mmol siranu zelezitého) a 30
ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni
smési doplite ptidavkem 30 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml.
Vznikajici suspenzi jsem nechal michat 30min, poté jsem nechal suspenzi

zfiltrovat (doba filtrace cca 10min.) a nakonec jsem zméfil pH(5,97).
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5. Barnka + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC1sPCI

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25 mmol siranu hlinitého) a 30
ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakcni
smési doplite pfidavkem 30 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml.
Vznikajici suspenzi jsem nechal michat 30min, poté jsem nechal suspenzi
zfiltrovat (doba filtrace cca 10min.) a nakonec jsem zmétil pH(5,86).

Absorbance byla zmétena pii vinové délce 511nm.

Tabulka 18: Vysledky méfeni fosforu z pfedchozi filtrace

Vzorek P [mg.I""]
1511011 0,149
1511 012 1,898
1511 013 1,889
1511 014 2,308
1511 0I5 12,37

Obsah fosforu byl méfen metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym
plazmatem.
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2.13 Vyhodnoceni u€innosti odstranniovani barviva RR120 z vodnych roztokii s pomoci fosfoniové soli a

koagulantt

25 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku barviva RR 120 (tj. 0,25 mmol, ¢emuz odpovida obsah 1,5 mmol/I sulfoskupin —SO3Na, k tomu pak:

Absor Uéin. CHSK N
. Obs. P Ucin.
Barika Roztok viz navod bance/ | pH Dle cr %
(vych. %
Ztedéni Abs.
+ 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25
mmol) a 30 ml 500 mM roztoku (15 mmol) 0,075/
151101 1 N 6,07 [59,46% |111mg/l |83% 0,149 0
hydrogenuhli¢itanu sodného. Objem r.s. doplnén na 100x
250 ml s 105 ml demi vody
75 ml ml 0,01M Bu3C;14PCIl+ 90 ml 25 mM siranu
zelezitého (2,25 mmol) a 30 ml 200 mM roztoku (5 0,077/ 1898

151101 2 . . . 5,85 | 58,38 % 137 mg/l 79 % J 98,38%

mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem r. smési 100x (117,4)

jsem doplnil ptidavkem 30 ml demi vody na 250 ml
+ 75 ml 0,01M Bu3C14PCI + 90 ml 25 mM roztoku
siranu hlinitého (2,25 mmol) a 30 ml 200 mM roztoku 0,053/

151101 3 584 [71,35% |122mg/l |81,3% | 1889 | og 390

(5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a s 30 ml vody 100x (117,4)

na 250 ml
1511014 +90 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC1sPCl 0,047/ | 5 99,74 320 51 2,308 97,79
(104,4)
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1511015

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu Zelezitého (2,25 mmol
siranu Zelezitého) a 30 ml 200 mM roztoku (5 mmol)

hydrogenuhli¢itanu sodného + 30 ml vody na 250 ml

nefedén

%

mg/I

%

%

+ 90 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC15PCl
+ 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25 mmol
siranu hlinitého) a 30 ml 200 mM roztoku (5 mmol)
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni smési

doplite ptidavkem 30 ml demi vody na 250 ml

0,073/

nefedén

5,86

99,60 %

682
mg/l

0%

12,37
(104,4)

88,15 %

Vychozi absorbance ziskana pouhym nafedénim roztoku barviva na objem r.s. vodou: A=18,5

*CHSK vyvolané barvivem po zfedéni roztokem ¢inidla je 653 mg O-/I
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2.14 Postup srazeni barviva Cibacron Brilliant Yellow 3G-P (dale jen

jako CBY) z modelové odpadni vody fosfoniovymi solemi
N SN S ONa

N /)\

O

OS
HO

O§O
ONa

Obrazek 12: CBY (ChemSketch)

Na Starfish nastavec ulozeny na elektromagnetické michadlo jsem si nachystal 5 ks
250 ml kulatych ban¢k opatienych elektromagnetickym michdnim a do nich jsem nalil
vzdy odmérnym valcem odméfenych 25 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku barviva CBY
(tj. 0,25 mmol, ¢emuz odpovida obsah 0,75 mmol/l sulfoskupin —SO3zNa

Bariky jsem si popsal popisovacem (1-5) a do jednotlivych ban¢k jsem ptidal:
1. Banka + 75 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusPCI
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 150 ml demi vody na
celkovou hodnotu 250 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 min. michat, poté

jsem ji zfiltroval (doba filtrace cca 3min)

2. Banka + 75 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC14PCI
a objem smeési jsem doplnil pfidavkem 150 ml demi vody na celkovou
hodnotu 250 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 min. michat, poté jsem ji

zfiltroval (doba filtrace cca 3min)

53



3. Barnka + 75 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC¢PCI
a objem reakcni smési dopliite pridavkem 150 ml demi vody na celkovou
hodnotu 250 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 min. michat, poté jsem ji

zfiltroval (doba filtrace cca 3min).

4. Baiika + 75 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli EtPhsPBr
a objem reak¢ni smési dopliite pridavkem 150 ml demi vody na celkovou
hodnotu 250 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 min. michat, poté jsem ji

zfiltroval (doba filtrace cca 3min).

5. Baiika + 75 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli PhsPBr
a objem reakéni smési doplnte ptidavkem 150 ml demi vody na celkovou
hodnotu 250 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 min. michat, poté jsem ji

zfiltroval (doba filtrace cca 3min).

U bangk ¢. 2-5 se objevil zakal. Tyto (kalné) filtraty jsem ptelil do lahvicek
od sirupu a oznacil jsem je jako 22110l..., nechdvam je stranou, aby se zakal
(srazenina) usadil na dné.

Vylou€enou srazeninu bude potieba po n€kolika dnech znova zfiltrovat a

zméfit absorbanci.

Po filtraci jsem smési zméfil absorbanci pouze u prvni smési, protoZe ostatni
smési se ukdzali kalné. VInova délka byla zde nastavena na 403nm. Stejna
vlnova délka je pouZita pii méfeni absorbance v nasledujici ¢asti, kde do smési
byly krom¢ fosfoniovych soli pfidany jeSté koagulanty siran hlinity a siran

zelezity.
Ze vSech smési byly odebrany vzorky do sklenénych lahvicek o objemu

50ml. Tyto lahvicky se vzorky byly popsany 221101 a byly dény stranou na
méfeni fosforu obsahu fosforu na ICP-OES.
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Tabulka 19: Vysledky méfeni po prvni filtraci

_ Absorbance
Barika Doba filtrace Poznamka CHSKcr
/ ztedéni
] 0,056/1000
1 Cca 3min. N - 2961 mg/l
) , okamzité
2 Cca 3min. ZAKAL 2023 mg/I
zakaleni
) , okamzité
3 Cca 3min. ZAKAL 3918 mg/l
zakaleni
) , okamzité
4 Cca 3min. ZAKAL 2862 mg/l
zakaleni
) , okamzité
5 Cca 3min. ZAKAL 3 mg/l
zakaleni
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2.15 Postup srazeni barviva Cibacron Brilliant Yellow 3G-P (dale jen
jako CBY) z modelové odpadni vody fosfoniovymi solemi za

spolupusobeni koagulaénich €inidel

Na Starfish nastavec ulozeny na elektromagnetické michadlo jsem si nachystal 5 ks
250 ml kulatych banék opatienych elektromagnetickym michanim a do nich jsem nalil
vzdy odmérnym valcem odméienych 25 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku barviva CBY
(tj. 0,25 mmol, ¢emuz odpovida obsah 0,75 mmol/l sulfoskupin —SO3Na

Barniky jsem si popsal popisovaem (1-5) a do jednotlivych banck jsem ptidal:

1. Baika + 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25 mmol siranu hlinitého)
a 30 ml 500 mM roztoku (15 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného. Celkovy
objem jsem doplnil na 250 ml pfidavkem 105 ml demi vody. Vznikajici
suspenzi jsem nechal 20 minut michat, poté jsem reakéni smés zfiltroval

(doba filtrace cca 5min). Nakonec jsem zmétil pH(6,78)

2. Barka + 75 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14PCl

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu zelezitého (2,25 mmol siranu Zelezitého) a 30
ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem jsem doplnil
ptidavkem 30 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml. Vznikajici suspenzi
jsem nechal 20 minut michat, poté jsem reakcni smés zfiltroval (doba filtrace

cca 10min). Nakonec jsem zméfil pH(5,7)

3. Baiika + 75 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14PClI

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25 mmol siranu hlinit¢ho) a 30
ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem jsem doplnil
pfidanim30 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml. Vznikajici suspenzi
jsem nechal 20 minut michat, poté jsem reakcéni smés zfiltroval (doba filtrace

cca 5min). Nakonec jsem zm¢fil pH (5,82)
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4. Banka + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC¢PClI

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu zelezitého (2,25 mmol siranu Zelezitého) a 30

ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem smési jsem

dpolnil 30 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml. Vznikajici suspenzi jsem

nechal 20 minut michat, poté jsem reakcni smés zfiltroval (doba filtrace cca

10min). Nakonec jsem zméfil pH (5,87)

5. Baiika + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1sPClI

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinit¢ho (2,25 mmol siranu hlinité¢ho) a 30

ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni

smési jsem doplnil pfidavkem 30 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml.

Vznikajici suspenzi jsem nechal 20 minut michat, poté jsem reakéni smés

zfiltroval (doba filtrace cca 10min). Nakonec jsem zméfil pH (5,87)

Tabulka 20: Vysledky méfeni po prvni filtraci

Doba Roztok viz
Banka ] CHSKcr | Absorbance/ziedéni pH
filtrace navod

O12211 | cca5 min 1 604 mg/l 0,053/1000* 6,78
1K

012211 | Cca 10 min 2 716 mg/l 0,073/100* 5,7
2K

O12211 | cca5 min 3 1028 mg/l 0,107/100* 5,82
3K

012211 | cca 10 min 4 1538 mg/l 0,069/100* 5,87
4K

O12211 | cca 10 min 5 2825 mg/l 0,064/100* 5,87
5K

Pozn.: Vzorky na méfeni obsahu fosforu na ICP-OES byly oznaceny jako
22.11.01.
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Tabulka 21: Stanoveni obsahu fosforu z pfedchozi filtrace

vzorek P [mg.I"]
Ol 2211 1K 1,007
Ol 2211 2K 16,63
0Ol 2211 3K 34,59
Ol 2211 4K 41,41
Ol 2211 5K 80,83

Stanoveni obsahu fosforu metodou optické emisni spektrometrie s indukéné

vazanym plazmatem.

2.16 Pokracovani s barvivem CBY:
Zfiltroval jsem pomoci filtraéniho papiru filtraty, které byly vytvoieny
22.11. a nasledné prelity do k uchovani. Po deviti dnech byly zfiltrovany,
nicméng¢ se 1 poté ukéazaly jako kalné.
Nedoslo k zddnym signifikantnim zménam, co se tyCe zdékalu. Pouze
Vv ptipadé filtratu €. 4 jsem byl schopen zméfit absorbanci. S filtratem €. 1 nebylo
jiz pracovano, kviili absenci koagulac¢niho ¢inidla

Absorbanci u filtratu €. 4 jsem méfil pii vinové délce 403 nm.

Tabulka 22: Vysledky méfeni po opétovné filtraci

Barka Doba filtrace Absorbance/ziedéni
_ 0,084/1000*
012211 1K 1 min. VYNECHANA
Ol 2211 2K 1 min. ZAKAL
Ol 2211 3K 1 min. ZAKAL
01 2211 4K 1 min. 0,047/1000*
Ol 2211 5K 1 min. ZAKAL

Do filtratu €. 4 byl ptidan 20ml 0,01MOL EtPh3PBr aby se ovéfila moznost
dalsiho srazeni. Po pfidavku vznikla opét srazenina, nicméné se znovu objevil

zakal.
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2.17 Vyhodnoceni ucinnosti odstranovani barviva CBY z vodnych roztok s pomoci fosfoniové soli

Absorbance | % % Obsah %
Banka Postup cisténi CHSKcr
/ziedéni | Abs. CHSK P dleP
+ 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého (2,25
mmol) a 30 ml 500 mM roztoku (15 mmol)
Ol2211 1K hydrogenuhli¢itanu sodného. Celkovy objem 0,053/1000% 0| coamgll | 34,77 1,007 0%
jsem doplnil na 250 ml demi vodou, pH=6,78
+ 75 ml 0,01M roztoku Bu3C14PCI + 90 ml 25
mM roztoku siranu zelezitého (2,25 mmol) a 30
012211 2K ml 200 mM roztoku (5 mmol) 0,073/200* | 52,6 | 716 mg/l | 22,68 (ésgg) 83 %
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem doplnén '
vodou na 250 ml, pH=5,7
+ 75 ml 0,01M roztoku BusC14PCI + 90 ml 25
mM roztoku siranu hlinité¢ho (2,25 mmol) a 30 ml 1028
012211 3K 0,107/100* | 30,52 0 | 3499 | 646%
200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu mg/I (97,83)
sodného a doplnéno na 250 ml, pH=5,82
+ 75 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli 1538
012211 4K | BuUsC16PCI + 90 ml 25 mM roztoku siranu 0,069/100* | 55,2 g 0 4(;;1)1 52,4 %

zelezitého (2,25 mmol) a 30 ml 200 mM roztoku
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(5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a doplnéno
na 250 ml, pH=5,87

012211 5K

+ 75 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli
BusC1sPCl + 90 ml 25 mM roztoku siranu
hlinité¢ho (2,25 mmol) a 30 ml 200 mM roztoku
(5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a doplnéno
na 250 ml, pH=5,87

0,064/100*

58,44

2825
mg/I

80,83
(87)

7,1%

Vychozi absorbance ziskana pouhym nafedénim roztoku barviva na objem r.s. vodou: A=15,4

*CHSK vyvolané barvivem po ziedéni roztokem cinidla je 926 mg O/l
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2.18 Ovéreni a srovnani ucinku nejlepsich €inidel pro odstranovani
vSech dosud testovanych barviv, tedy:

na Starfish nastavec do ban¢k bylo piedlozeno:

Barika 11214

25 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku barviva CBY

+ 75 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC15PCl

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu zelezité¢ho (2,25 mmol siranu zelezitého) a 40
ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného a objem jsem doplnil
ptidavkem 20 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml.

Vznikajici suspenzi jsem nechal 40 min. michat, nasledn¢ jsem reakéni smés
zfiltroval a zméiil pH.

Nasledné jsem zméfil absorbanci filtratt X-krat ziedéného roztoku pii vinové

délce403 nm, odebral jsem vzorky na méfeni fosforu a CHSKecr

Barika 1121B

Zde jsem pouzil 200ml ptivodniho filtratu a nasadil stejné chemikalie jako u
1121A, nicméné zde byly davky 10* zmenSeny:

7,5m 10,01M roztoku fosfoniové soli BusC1sPCl

9 ml 25 mM roztoku siranu Zelezitého (2,25 mmol siranu zelezitého) a 4 ml
200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného + 29,5 ml
demineralizované vody.

Vznikajici suspenzi jsem nechal 40 min. michat, nasledné jsem reakéni smés
zfiltroval a zméfil pH. Nasledné jsem zméfil absorbanci filtrati X-krat zfedéného
roztoku pii vinové délce 403 nm, odebral jsem vzorky na méfeni fosforu a
CHSKcr.

Barika 1122
25 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku barviva RR 120 (tj. 0,25 mmol, ¢emuz
odpovida obsah 1,5 mmol/l sulfoskupin —SO3;Na
+ 100 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1¢PCl
+ 90 ml 25 mM roztoku siranu zelezitého (2,25 mmol siranu zelezitého) a 35
ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného. Vznikajici suspenzi
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jsem nechal michat 40 minut, nasledn¢ jsem nechal reakéni smés zfiltrovat a
zmé&fil jsem pH.

Zm¢éiil jsem absorbanci filtrath X-krat ziedéného roztoku pii vinové délce
511 nm

Nésledné jsem zméfil absorbanci filtrath i X-krat zfedéného roztoku pii

vlnové délce 403 nm, odebral jsem vzorky na méteni fosforu a CHSKcr.

Barnka 1123

30 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku barviva OZ-HR (tj. 0,3 mmol, ¢emuz
odpovida obsah 0,9 mmol/l sulfoskupin —SO3;Na)

+90 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC15PClI

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu Zelezité¢ho (2,25 mmol siranu zelezitého) a 35
ml 200 mM roztoku (5 mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného. Vznikajici suspenzi
jsem nechal 40 minut michat, nasledné¢ jsem nechal reak¢ni smés zfiltrovat a
zm¢ftil jsem pH.

Zmeéftil jsem absorbanci filtratd X-krat ztedéného roztoku pii vinové délce415
nm Nasledné¢ jsem zméfil absorbanci filtrath X-krat ziedéného roztoku pti vinové

délce403 nm, odebral jsem vzorky na méteni fosforu a CHSKcr.

Tabulka 23: Vysledky méfeni po filtraci

Doba
Barnka ) Absorbance/ ziedéni CHSKGcr pH
filtrace
1A Cca 20 min 0,048/1000* 1450 mg/I 6,82
2 Cca 20 min 0,055/nefedéno 528 mg/ 6,52
3 Cca 20 min 0,086/nefedéno | 733 mg/I 6,64
1B Cca 10 min 0,053/100* 1906 mg/I 6,57
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Tabulka 24: Srovnani aplikace Bu3C16PCI a koagulantu na 3 testovana barviva

Banka

Provedeni

Absorbance/ ziedéni

U¢innost

dle A

CHSKcr

U¢innost

Dle CHSK

25 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku barviva CBY+ 75
ml 0,01M BuzC15PCl + 90 ml 25 mM roztoku siranu
zelezitého (2,25 mmol) a 40 ml 200 mM roztoku (5 mmol)
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem 20 ml demi vody na

celkovou hodnotu 250 ml.

0,048/1000*

450 mg/I

0%

200ml filtrath z 1121 A, nicméné zde byly davky 10*
zmenseny:
+7,5ml 0,01M Bu3C16PCI + 9 ml 25 mM roztoku
siranu Zelezité¢ho (2,25 mmol) a 4 ml 200 mM roztoku (5
mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného + 29,5 ml

demineralizované vody.

0,053/100*

58 %

906 mg/l

0%

25 ml 5 mM roztoku barviva RR 120 (tj. 0,125 mmol,

¢emuz odpovida obsah 0,75 mmol/l sulfoskupin —SO3Na
+ 75 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC16PCI

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu zZelezitého (2,25 mmol
siranu Zelezitého) a 35 ml 200 mM roztoku (5 mmol)

hydrogenuhli¢itanu sodného.

0,055/nefedéno

99,7 %

528 mg/l

19,1 %
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30 ml 0,01 mol/1 (0,01 M) roztoku barviva OZ-HR (].
0,3 mmol, ¢emuz odpovida obsah 0,9 mmol/I sulfoskupin —
SO3Na
+ 90 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC15PCl
+ 90 ml 25 mM roztoku siranu zelezitého (2,25 mmol
siranu Zelezitého) a 35 ml 200 mM roztoku (5 mmol)

hydrogenuhli¢itanu sodného.

0,086/neredéno

99,74 %

733 mg/l

0%

64



2.19

1)

2)

3)

4)

5)

Overeni srazeni vSech tri barviv pouze koagulaénich €inidel bez

fosfoniovych soli

Do oznacené bailky bylo piedlozeno pomoci ¢istého odmérného valce 30ml
0,01mol/1 (0,01 M) roztoku barviva OZ-HR. + 90ml 25 mM roztoku siranu
zelezitého (2,25 mmol siranu Zelezitého) a 30ml 500 mM roztoku (10 mmol)
hydrogenuhli¢itanu sodného a 30ml demineralizované vody na celkovy objem
180ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 minut. Poté jsem suspenzi zfiltroval a

zapsal dobu filtrace. Nasledn¢ jsem zm¢étil hodnotu pH a absorbanci.

Do oznacené banky jsem piedlozil 60ml SmM barviva RR 120 (0,3mmol RR
120) + 90ml 25 mM roztoku siranu hlinité¢ho (2,25 mmol siranu Zelezitého) + 30
ml 500 mM roztoku (10 mmo) hydrogenuhli¢itanu sodné¢ho. Vzniklou suspenzi
jsem nechal 30 minut. Poté jsem suspenzi zfiltroval a zapsal dobu

filtrace.Nésledné jsem zméfil hodnotu pH a absorbanci.

Do oznacené banky jsem piedlozil 30ml 5SmM barviva RR 120 (0,15mmol RR
120) + 90ml 25 mM roztoku siranu hlinité¢ho (2,25 mmol siranu Zelezitého) + 30
ml 500 mM roztoku (10 mmo) hydrogenuhli¢itanu sodného. Vzniklou suspenzi
jsem nechal 30 minut. Poté jsem suspenzi zfiltroval a zapsal dobu filtrace.

Nésledné jsem zméfil hodnotu pH a absorbanci.

Do oznacené banky jsem piedlozil 30 0,01 mol/l (0,01 M)ml barviva CBY +
90ml 25 mM roztoku siranu zelezitého (2,25 mmol siranu zelezitého) + 30 ml
500 mM roztoku (10 mmo) hydrogenuhli¢itanu sodného a 30ml
demineralizované vody. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 minut. Poté jsem
suspenzi zfiltroval a zapsal dobu filtrace. Nasledn¢ jsem zmétil hodnotu pH a

absorbanci.

Do oznacené baiiky jsem piedlozil 30 0,01 mol/l (0,01 M)ml barviva CBY +
90ml 25 mM roztoku siranu Zelezitého (2,25 mmol siranu hlinitého) + 30 ml 500

mM roztoku (10 mmo) hydrogenuhli¢itanu sodného a 30ml demineralizované
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vody. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 minut. Poté jsem suspenzi zfiltroval a

zapsal dobu filtrace. Nasledn¢ jsem zm¢étil hodnotu pH a absorbanci.

Tabulka 25: Vysledky méfeni po filtraci

Barnka Koagulant | Doba fil. Al ziedéni pH Vin.délka
1 Fex(SO4)3 | Cca 10min | 0,249/1000* 6,28 415 nm
2 Fe2(SO4)3 | Cca 10min | 0,090/1000* 6,10 511 nm
3 Fe2(SO4)3 | Cca 10min | 0,088/1000* 6,55 511 nm
4 Fe(SO4)3 | Cca 10min | 0,064/1000* 6,49 403 nm
5 AI2(SO,); | Cca 10min | 0,046/1000* 6,00 403 nm
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2.20 Vliv samotnych anorg. koagulanti na

barviv:

odstranéni testovanych

Banka

Provedeni

A/ zfedéni

pH

Uc¢innost

30ml 0,01mol/I (0,01 M) roztoku barviva
0Z-HR. (0,3mmol) + 90ml 25 mM roztoku
siranu zelezitého (2,25 mmol siranu
zelezitého) a 30ml 500 mM roztoku (10 mmol)
hydrogenuhli¢itanu sodného a 30ml
demineralizované vody na celkovy objem

180ml.

0,249/1000*

6,28

0%

60ml 5mM barviva RR 120 (0,3mmol RR
120) + 90ml 25 mM roztoku siranu zelezitého
(2,25 mmol) + 30 ml 500 mM roztoku (10

mmol) hydrogenuhli¢itanu sodného

0,090/1000*

6,10

0%

30ml 5mM barviva RR 120 (0,15mmol RR
120) + 90ml 25 mM roztoku siranu zelezitého
(2,25 mmol) + 30 ml 500 mM roztoku (10
mmo) hydrogenuhli¢itanu sodného
30 ml 0,01 mol/l (0,01 M)ml barviva CBY
+90ml 25 mM roztoku siranu Zelezité¢ho (2,25
mmol) + 30 ml 500 mM roztoku (10 mmo)
hydrogenuhli¢itanu sodného a 30ml

demineralizované vody

0,088/1000*

6,55

0%

0,064/1000*

6,49

0%

30 ml 0,01 mol/l (0,01 M)ml barviva CBY
+90ml 25 mM roztoku siranu Zelezitého (2,25
mmol) + 30 ml 500 mM roztoku (10 mmo)
hydrogenuhli¢itanu sodného a 30ml

demineralizované vody

0,046/1000*

6,00

0%
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2.21 Hydrolyza

Jedna se o rozkladnou reakci pii které dochazi k spotfebé vody. Voda se
spotfebovava postupné, beéhem kazdého kroku jedna molekula. U latky, kterd je
hydrolyzovana, probiha $tépeni fetézct na krat§i. Hydrolyzovana latka se tak postupné
S$té€pi az na monomery. (Wikipedie 2018)

V mém piipad¢ jsem hydrolyzoval reaktivni azobarviva V ptipravenych roztocich.
Alkalickd hydrolyza byla provadéna tak, ze se do kulaté baiky ptevedl ptipraveny
roztok barviva, ktery byl zalkalizovan pifidavkem piesného mnozstvi Na,COs; .
Suspenze byla michdna do rozpusténi pfidaného uhli¢itanu a nasledné byl vznikly
alkalicky roztok temperovan na teplotu nad 90 °C ohfevem pod zp&tnym chladi¢em
béhem 12 hodin. Z roztokd takto hydrolyzovanych reaktivnich barviv jsem barviva
odstranoval analogicky jako z roztoki reaktivnich barviv. Hydrolyzou prosla vsechna tfi
barviva, Ostazinova zlut H — R, Reaktive Red 120 a Cibacron Brilliant Yellow 3G-P.
Do hydrolyzovanych odpadnich vod jsem opét pfidal jednotlivé fosfoniové soli a
koagulacni c¢inidla. Nasledovala filtrace a vyhodnoceni filtrati pomoci laboratornich

m¢éfeni absorbance, chemické spotieby kysliku a obsahu fosforu.

2.22 Postup srazeni hydrolyzovaného barviva Cibacron Brilliant
Yellow 3G-P (dale jen jako hCBY) z modelové odpadni vody

fosfoniovymi solemi za spoluptisobeni koagulaénich ¢inidel:

1. Byla naméfena hodnota CHSKcr a absorbance u vSech hydrolyzovanych barviv

(10mM). Ke kazdému barvivu musela byt nastavena specidlni vinova délka.

Tabulka 26: Vysledky méfeni hydrolyzovanych barviv

Vinova
Barvivo Barika CHSKcr A/zitedéni
délka
hOZ-HR 1 4630 mg/I 1,360/1000* 415 nm
hRR 120 2 6394 mg/I 1,355/1000* 511 nm
hCBY 3 9004 mg/I 0,405/1000* 403 nm
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Na Starfish néstavec uloZzeny na elektromagnetické michadlo jsem si upevnil 5 ks
250 ml kulatych ban€k opatfenych elektromagnetickym michanim a do nich jsem
predlozil vzdy odmérnym vélcem odmeéfenych 25 ml 0,01 mol/l (0,01 M) roztoku
hydrolyzovaného barviva CBY

Banky jsem si oznacil popisovatem a roztoky barviv jsem zacal michat a do

jednotlivych ban¢k k ptedlozenym vzdy 10 ml 10 mM roztoku hCBY jsem piidal:

1. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC4PCl

+ 36 ml 25 mM roztoku siranu zelezit¢ho a 12 ml 200 mM roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 12
ml demi vody na celkovou hodnotu 100 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30

minut michat, poté jsem ji zfiltroval a nechal usadit.

2. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14PCl

+ 36 ml 25 mM roztoku siranu hlinit¢tho a 12 ml 200 mM roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reak¢ni smési jsem doplnil pfidavkem 12
ml demi vody na celkovou hodnotu 100 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30

minut michat, poté jsem ji zfiltroval a nechal usadit.

3. Baiika: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC1cPCI

+ 36 ml 25 mM roztoku siranu Zzelezit¢ho a 12 ml 200 mM roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem jsem doplnil pfidavkem 12 ml demi vody
na celkovou hodnotu 100 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 minut michat,

poté jsem ji zfiltroval a nechal usadit.

4. Banka: + 90 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1PCI

+ 90 ml 25 mM roztoku siranu hlinit¢tho a 30 ml 200 mM roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni jsem doplnil pfidavkem 30 ml
demi vody na celkovou hodnotu 250 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30

minut michat, poté jsem ji zfiltroval a nechal usadit.
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Nasledné jsem ovéril ucinky samotnych fosfoniovych soli bez koagulantu (banky 5-9)

5. Bainka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusPCl a objem reak¢ni
smési jsem doplnil pfidavkem 60 ml demi vody na celkovou hodnotu 100
ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 minut michat, poté jsem ji zfiltroval a

nechal usadit.

6. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC4PCl
a objem reak¢ni smési jsem doplnil pifidavkem 60 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 minut michat, poté jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

7. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC16PCI
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 60 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 minut michat, poté jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

8. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli EtPhsPBr
a objem reak¢ni smési jsem doplnil pfidavkem 60 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 minut michat, poté jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

9. Baika: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli PhsPBr
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 60 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vzniklou suspenzi jsem nechal 30 minut michat, poté jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.
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Tabulka 27: Vysledky méfeni po filtraci

BANKA POBA ABSORBANCE/ZREDEN( CHSKer
FILTRACE

01 2012 CBY 1 Cca 10 min. 0,056/nefedéno 200 mg/I
Ol 2012 CBY 2 Cca 10 min. 0,115/nefedéno 1760 mg/I
0Ol 2012 CBY 3 Cca 10 min. 0,05/nefedéno 623 mg/l
0Ol 2012 CBY 4 Cca 10 min. 0,426/nefedéno 11200 mg/I
0Ol 2012 CBY 5 Cca 5 min. 0,007/ 100* 4130 mg/l
Ol 2012 CBY 6 Cca 5 min. 0,174/nefedéno 3520 mg/l
0Ol 2012 CBY 7 Cca 5 min. 0,263/nefedéno 2070 mg/l
0Ol 2012 CBY 8 Cca 5 min. 0,056/ 100* 1530 mg/I
0Ol 2012 CBY 9 Cca 5 min. 0,066/100* 730 mg/I

Tabulka 28: Stanoveni obsahu fosforu z pfedchozi filtrace

Vzorek P [mg.I""]
012012CBY 1 3,146
Ol 2012 CBY 2 33,40
012012CBY 3 3,273
012012 CBY 4 210,2
012012 CBY 5 78,32
012012 CBY 6 87,32
01 2012CBY 7 3,779
012012 CBY 8 30,77
Ol 2012 CBY 9 21,42
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2.23 Vyhodnoceni vlivu fosfoniovych soli a anorganickych koagulant na odstraniovani hydrolyzované CBY
Do reak¢nich banék bylo vzdy piedlozeno: 10 ml 10 mM roztoku hCBY

Ugin
ABSORBA nost
BANKA Postup NCE/ZRED | U¢innost | CHSKcr | Uginnost P Dle
ENI [mg/l] obsahu
P
+ 30 ml 0,01M roztoku Bu3C14PCI + 36 ml 25 mM
roztoku siranu Zelezitého a 12 ml 200 mM roztoku 0,056/ne 99,86 200
O12012hCBY1 hydrogenuhli¢itanu sodného a s 12 ml vody na fedéno % mg/l 11.18% 3,146 | 90.78%
celk.objem 100 ml
+ 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC14PCl +
36 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého a 12 ml 200 mM 0,115/ne 99,71 1760
O12012hCBY2 roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného a s 12 ml vody na fedéno % mg/l 0% 3340 | 05.86%
celk. 100 ml
+ 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1gPCI +
36 ml 25 mM roztoku siranu Zelezitého a 12 ml 200 mM 0,05/ner 99,87 623
O12012hCBY3 roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného a doplnéno 12 ml edéno % mg/l 3L08% 3,273 | 99.94%

demi vody na celk. 100 ml
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+ 90 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1gPCl +
90 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého a 30 ml 200 mM 0,426/ne 11200
O12012nCBY4 roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného a s 30 ml vody na fedéno o131 mg/l 0% 2102 0%
objem 250 ml
BANKA Postup ABSORBANCE/ZREDENI | Uginnost | CHSKcr | Uginnost P yeinnost
[mg/l] | dle obsahu P
+ 30 ml 0,01M roztoku Bu4PCI
012012hCBY5 | @S 60 ml demi vody na celk. objem 0,007/ 100* 98,27 % | 4130 mg/l 0 78,32 15,67 %
100 ml
+ 30 ml 0,01M BusC14PCl a
012012hCcBY6 | ©biem doplnén s 60 ml demi vody 0,174/nefedéno 99,57 % | 3520 mg/I 0 87.32 10,74 %
na celkovou hodnotu 100 ml
+ 30 ml 0,01M BusC46PCl a
0O12012hCBY7 objem piidavkem 60 ml vody 0,263/nefedéno 99,35 % | 2070 mg/I 0 3,779 95,65 %
doplnén na 100 ml
+ 30 ml 0,01M roztoku
012012hCBYS fosfoniové soli EtPhsPBr a 0,056/ 100* 86,17 % | 1530 mg/I 0 30,77 65,06 %
ptidavkem 60 ml vody na 100 ml
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012012hCBY9

+ 30 ml 0,01M Ph4PBr a objem
s 60 ml demi vody doplnén na

celkovou hodnotu 100 mi

0,066/100*

83,7 %

730 mg/I

18,9 %

21,42

74,05 %
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2.24 Postup srazeni hydrolyzovaného barviva Ostazinové zluti — HR
z modelové odpadni vody fosfoniovymi solemi za

spoluptsobeni koagula¢nich ¢inidel:

Na Starfish nastavec ulozeny na elektromagnetické michadlo jsem si 5 ks 250 ml
kulatych banék. Baiilky jsem si oznacil popisovaem, roztoky barviv za¢néte michat a
do jednotlivych bangk k predlozenym vzdy 10 ml 10 mM roztoku hydrolOZ H-R jsem
pridal:

1. Banka: +30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusPCl
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 60 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledné jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

2. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC4PCl
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 60 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledné jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

3. Barka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC1PCI
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 60 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledné jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

4. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli EtPhsPBr
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 60 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledn¢ jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.
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5. Baika: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli PhsPBr
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 60 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledné jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

Tabulka 29: Vyhodnoceni po filtraci

_ Absorbance/
Barka Doba filtrace CHSKGer
ziedéni

01 2012 CBY 1 Cca 15 min. 0,248/100* 325 mg/l
Ol 2012 CBY 2 Cca 10 min. 0,145/nefedéno 29 mg/l
012012 CBY 3 Cca 15 min. 0,305/nefedéno 894 mg/l
0Ol 2012 CBY 4 Cca 15 min. 0,169/100* 3170 mg/l
012012 CBY 5 Cca 10 min. 0,164/100* 2840 mg/l

Tabulka 30: Stanoveni obsahu fosforu z pfedchozi filtrace

Vzorek P [mg.I"]
012012CBY 1 105,8
012012 CBY 2 5,352
012012CBY 3 12,21
012012CBY 4 82,75
012012 CBY 5 69,56

2.25 Postup srazeni hydrolyzovaného barviva Ostazinova zlut’ H -
R(dale jen jako hydrolOZ H - R) z modelové odpadni vody

fosfoniovymi solemi za spoluptisobeni koagulacnich ¢inidel:

Na Starfish nastavec ulozeny na elektromagnetické michadlo jsem si upevnil 5 ks
250 ml kulatych ban¢k. Banky si oznalil popisovaem, roztoky barviv jsem zacal
michat a do jednotlivych ban€k jsem k piedlozenym vzdy 10 ml 1,4 mM roztoku
hydrolOZ H-R pfidal:
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1. Banka: + 4,2 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14PCl + 5 ml 25 mM
roztoku siranu zelezit¢tho a 2 ml 500 mM roztoku hydrogenuhli¢itanu
sodného a objem reakcéni smeési jsem doplnil piidavkem 28 ml demi vody na
celkovou hodnotu 80 ml. Vznikajici suspenzi jsem nechal 20 min. michat,
nasledn¢ jsem reak¢éni smés zfiltroval
Nésledné jsem zméfil absorbanci filtrati pii U nezfedéného roztoku pii

vlnové délce 415 nm.

2. Banka: +4,2 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzCy4PCI

+ 5 ml 25 mM roztoku siranu hlinittho a 2 ml 500 mM roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 28
ml demi vody na celkovo jsem reakéni smés zfiltroval. Nasledn€ jsem zméfil

absorbanci filtrath nezfedéného roztoku pti vinové délce 415 nm.

3. Baika: +4,2 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC1gPCIl + 5 ml 25 mM
roztoku siranu Zelezitého a 2 ml 500 mM roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného a
objem reakcéni smési jsem doplnil ptfidavkem 28 ml demi vody na celkovou
hodnotu 50 ml. Vznikajici suspenzi jsem nechal 20 min. michat, nasledné jsem
reakéni smés zfiltroval. Nasledné jsem zméfil absorbanci filtrath neziedéného

roztoku pfi vinové délce 415 nm.

4, Barnka: +4,2 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusCPClI

+ 5 ml 25 mM roztoku siranu hlinittho a 2 ml 500 mM roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reak¢ni smési jsem doplnil pfidavkem 28
ml demi vody na celkovou hodnotu 50 ml. Vznikajici suspenzi jsem nechal 20
min. michat, ndsledné¢ jsem reakéni smés zfiltroval. Nasledn¢ jsem zméfil

absorbanci filtratt nezfedéného roztoku pti vinové délce 415 nm.
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Tabulka 31: Vysledky po filtraci

Banka

Doba filtrace Absorbance/ziedéni CHSKecr

012212 07 1 Cca 20 min. 0,057/neziedéno 1856 mg/I

012212 072 Cca 20 min. 0,069/neziedéno 1089 mg/I

012212 073 Cca 20 min. 0,062/neziedéno 1499 mg/I

012212 07 4 Cca 20 min. 0,068/neziedéno 506 mg/I

Tabulka 32: Stanoveni obsahu fosforu z pfedchozi filtrace

Vzorek P [mg.l"Y]

01221207 1 1,280

012212072 1,741

012212 0Z 3 1,771

01221207 4 1,903

Stanoveni obsahu fosforu metodou optické emisni spektrometrie

vazanym plazmatem.

s indukéné
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2.26 Vliv fosfoniovych soli na odstrafiovani hOZ H-R
Niésada do banék 10 ml 10 mM roztoku hydrolyzované OZ H-R a:

Uéin
Absorbance/ Utin nost Utinn
Batika Podminky CHSKcr P
ziedéni nost dle | [mg/l] ost
CHSK
+30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli 205
012012 | Bu4PCI + 60 ml demi vody na celkovou 0,248/100% | 94,64 % /| 298% | 1058 0%
hOZ 1 m '
hodnotu 100 ml J
+ 30 ml 0,01M roztoku Bu3C14PCI + 60
Ol 2012 _ 0,145/nefedéno | 99,89 % 29mg/l | 93,73% | 5350 | 94,53%
hOZ 2 ml demi vody na 100 ml ’
01 2012 + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli 894
> ) 0,305/nefedéno 99,77 % 0% | 1221 | 85,96%
hOZ 3 BusC416PCIl+ 60 ml demi vody na 100 ml mg/l ’
+ 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli 3170
Ol 2012 _ 0,169/100* | 87,57 % 0% | go75| 6%
hOZ 4 EtPhsPBr + 60 ml demi vody na 100 ml mg/l ’
2012 + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli 2840
Ol 201 _ 0,164/100* | 87,94 % 0% | ggs5g | 1574 %
hOZ 5 Ph4PBr + 60 ml demi vody na 100 ml mg/l ’
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2.27 Vyhodnoceni Géinnosti odstranéni hydrolyzované OZ H-R uéinkem fosfoniovych soli a anorganickych
koagulantu
Do reakénich banék bylo piedloZeno vzdy 10 ml 1,4 mM roztoku hydrol OZ H-R a:

.. Ucinnost
Absorbance/ U¢in ,
Barika Podminky CHSKcr dle P Ucinnost
zfedéni nost [mo/1]
CHSK

+4,2 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli
BuzC14PClI + 5 ml 25 mM roztoku siranu zelezitého
a 2 ml 500 mM roztoku hydrogenuhlic¢itanu
Ol 2212 ‘ 3 _ 0,057/nezfedéno | 99,85 % | 1856 mgll 0 1980 | 95,07 %
hOZ 1 sodného a objem reakéni smési jsem doplnil ’
pfidavkem 28 ml demi vody na celkovou hodnotu

50 ml

+ 4,2 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli
BusC14PCl + 5 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého
01 2212 a 2 ml 500 mM roztoku hydrogenuhli¢itanu

< _ N _ 0,069/nezfedéno | 99,81 % | 1089 mg/I 0 1.741 | 93,65 %
hOZ 2 sodného a objem reak¢ni smési jsem doplnil ’
pfidavkem 28 ml demi vody na celkovou hodnotu

50 ml.
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Ol 2212

+ 4,2 ml 0,01M BuzC4PCI + 5 ml 25 mM

roztoku siranu zelezitého a 2 ml 500 mM roztoku

£ hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reak¢éni smési | 0,062/neziedéno | 99,83 % | 1499 mg/l 1,771 92,73 %
hOZ 3 jsem doplnil pfidavkem 28 ml demi vody na
celkovou hodnotu 50 ml
+ 4,2 ml ml 0,01M roztoku fosfoniové soli
Bu3C16PCIl+ 5 ml 25 mM roztoku siranu hlinitého a
ngzf 2 ml 500 mM roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného | 0,068/neziedéno | 99,82 % 506 mg/I 1,903 | 9218 %

a objem reak¢ni smési jsem doplnil piidavkem 28

ml demi vody na celkovou hodnotu 50 ml
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2.28 Postup srazeni hydrolyzovaného barviva RR 120 z modelové

odpadni vody fosfoniovymi solemi:

Baiiky na Starfish néstavci jsem si oznacil popisovacem, roztoky barviv zacnéte
michat a do jednotlivych banék k piedlozenym vzdy 10 ml 10 mM roztoku RR 120

jsem piidal:

1. Banka: +60 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusPCI
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 30 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledné jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

2. Banka: + 60 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14PCl
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 30 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledné jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

3. Baiika: + 60 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC1cPCI
a objem reakéni smési jsem doplnil pfidavkem 30 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledné jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

4. Banka: + 60 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli EtPhsPBr
a objem reakcéni smési jsem doplnil pfidavkem 30 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledné jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.

5. Barnka: + 60 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli PhsPBr
a objem reak¢ni smési jsem doplnil ptidavkem 30 ml demi vody na celkovou
hodnotu 100 ml. Vyslednou suspenzi jsem nechal 20 minut michat, nasledn¢ jsem ji

zfiltroval a nechal usadit.
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Tabulka 33: Vysledky méfeni po filtraci

Banka Doba filtrace | Absorbance/ziedéni CHSKcr
Ol 2012 RR 1 Cca 10 min. 0,249/100* 766 mg/I
Ol 2012 RR 2 Cca 10 min. 0,739/nefedéno 2060 mg/I
Ol 2012 RR 3 Cca 10 min. 0,243/10* Nad rozsah
Ol 2012 RR 4 Cca 10 min. 0,244/100* 2510 mg/I
Ol 2012 RR 5 Cca 10 min. 0,323/100* 2180 mg/I

Tabulka 34: Stanoveni obsahu fosforu z pfedchozi filtrace

Vzorek P [mg.I"]
O12012RR 1 39,61
Ol 2012RR 2 52,72
Ol12012RR 3 6,100
Ol 2012RR 4 82,35
Ol 2012 RR 5 60,05
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2.29 Vyhodnoceni odstranovani hydrolyzované RR 120 pusobenim fosfoniovych soli

Do ban¢k vzdy 10 ml 5 mM roztoku hRR 120 a:

Absorbance/zie

Barika Podminky deni Uginnost CHSKer | Uginnost | P [rlT]lg.l' Utinnost
cni
+60 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli
012012 0,249/100* | 81,62 % 766 mg/l 0 | 3961 |7867%
hRR 1 BusPCI+30 ml vody ’
60 ml 0,01M roztoku BusC14PCI1+30 ml
012012 0,739/nefedéno | 99,45 % | 2060 mg/l 0 | gp70 | 73,05%
hRR 2 vody :
+60 ml 0,01M roztoku BuzC16PCI+30 ml
Nad
Ol 2012 vody 0,243/10* 98,20 % 0 | 6100 | 9649 %
hRR 3 rozsahem ’
012012 + 60 ml 0,01M EtPhgPBr+30 ml vody 0,244/100* 81,99% | 2510 mg/l 0 | go35 |5325%
hRR 4 ,
012012 +60 ml 0,01M Ph,PBr+30 ml vody 0,323/100* 76,16 % | 2180 mg/l 0 | 005 |6363%

hRR 5
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2.30 Postup srazeni hydrolyzovaného barviva Reactive Red (dale
jen jako RR 120) z modelové odpadni vody fosfoniovymi solemi

za spolupusobeni anorganickych koagulantt

Bainiky na Starfish nastavci jsem si oznacil popisovacem, roztoky barviv jsem zacal
michat a do jednotlivych banék k predlozenym vzdy 10 ml 5 mM roztoku hydrolRR120

jsem pftidal:

1. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BusC14sPCIl + 36 ml 25
mM roztoku siranu Zelezittho a 12 ml 500 mM roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni smési jsem doplnil
pfidavkem 12 ml demi vody na celkovou hodnotu 100 ml. Vznikajici
suspenzi jsem nechal 30 min. michat, nasledn¢ jsem reakéni smés
zfiltroval. Nasledné jsem zméfil absorbanci filtratti neziedéného roztoku

pfi vinové délce 511 nm

2. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzCy4PCl+ 36 ml 25
mM roztoku siranu hlinittho a 12 ml 500 mM roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni smési jsem doplnil
pfidavkem 12 ml demi vody na celkovou hodnotu 250 ml. Vznikajici
suspenzi jsem nechal 30 min. michat, nasledné¢ jsem reakéni smés
zfiltroval. Nasledné jsem zméfil absorbanci filtratd 100* zfedéném

roztoku pti vlnové délce 511 nm.

3. Banka: + 30 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzCsPCIl + 36 ml 25
mM roztoku siranu Zelezittho a 12 ml 500 mM roztoku
hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni smeési jsem doplnil
pfidavkem 12 ml demi vody na celkovou hodnotu 100 ml. Vznikajici
suspenzi jsem nechal 30 min. michat, nasledné¢ jsem reakéni smés
zfiltroval. Nasledné jsem zméfil absorbanci filtratt nezfedéného roztoku

pii vlnové délce 511 nm.
85



4.

Banka: + 90 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzCsPCIl + 36 ml 25
mM 12 ml 500 mM

hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni smeési jsem doplnil

roztoku siranu hlinitého

a roztoku
pfidavkem 12 ml demi vody na celkovou hodnotu 100 ml. Vznikajici
suspenzi jsem nechal 30 min. michat, nasledné¢ jsem reakéni smés
zfiltroval. Nasledn¢ jsem zméfil absorbanci filtrati 100* ziedéném

roztoku pti vlnové délce 511 nm.

Tabulka 35: Vysledky méfeni po filtraci
Barka Doba filtrace | Absorbance/ziedéni CHSKecr
Ol12212RR 1 Cca 30 min. 0,091/nezfedéno 1264 mg/I
012212 RR 2 | Cca 30 min. 0,057/100* 1211 mg/l
012212 RR 3 | Cca 30 min. 0,042/neziedéno 651 mg/I
Ol 2212 RR 4 | Cca 30 min. 0,048/100* 6403 mg/I
Tabulka 36: Stanoveni obsahu fosforu po predchozi filtraci
Vzorek P [mg.l"]
O12212RR 1 3,376
Ol 2212RR 2 1,454
Ol12212RR 3 129,0
Ol12212RR 4 2,833

Stanoveni

obsahu fosforu metodou optické emisni spektrometrie s indukcéné

vazanym plazmatem
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2.31 Vyhodnoceni odstrannovani hydrolyzované RR 120 pusobenim fosfoniovych soli a anorganickych

koagulantt
Do ban¢k vzdy 10 ml 5 mM roztoku RR 120 a:

, CHS | |, P )
Baiika Podminky Absorbance/ziedéni Ucinnost K Ucinnost [mg.I Ucinnost
cr 1
]
+ 30 ml 0,01M Bu3C14PCI + 36 ml 25 mM roztoku
Ol siranu Zelezitého a 12 ml 500 mM roztoku 0,091/nezt 1264
2212 , . 5 99,32 % 0 | 3376 | 965%
hRR 1 hydrogenuhli¢itanu sodného + 12 ml demi vody na 100 edén mg/l
mi
+ 30 ml 0,01M BusC4PCl+ 36 ml 25 mM roztoku
0] siranu hlinitého a 12 ml 500 mM roztoku 1211
2912 . ) _ 0,057/100* | 57,93 % 0 2833 97,10 %
hRR 2 hydrogenuhlic¢itanu sodného + 12 ml demi vody na mg/l
celkovou hodnotu 100 ml
+ 30 ml 0,01M Bu3C1PCI + 36 ml 25 mM roztoku
0] siranu Zelezitého a 12 ml 500 mM roztoku 0,042/nezt 651
2212 , . ) 99,69 % 0 | 1454 | 9832%
hRR 3 hydrogenuhlic¢itanu sodného + 12 ml demi vody na edén mg/l
celkovou hodnotu 100 ml
Ol + 90 ml 0,01M roztoku fosfoniové soli BuzC1sPCl + 6403
2012 . 0,048/100* | 43,32 % 0 1290 | 20,92 %
hRR 4 36 ml 25 mM roztoku siranu hlinité¢ho a 12 ml 500 mM mg/l '
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roztoku hydrogenuhli¢itanu sodného a objem reakéni
smési jsem doplnil pfidavkem 12 ml demi vody na

celkovou hodnotu 160 mi
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Diskuze

Na zacatku této prace mi byl zadan ukol ovéfit alternativni zptisoby €iSténi odpadnich
vod, které vznikaji pii vyrobé a aplikaci barviv. Konkrétné¢ se jednalo o modelové
odpadni vody, které obsahuji rozpusténa reaktivni azobarviva. Takové odpadni vody
vznikaji pti vyrob¢ reaktivnich barviv. Pomoci reaktivnich azobarviv se v dnesni dob¢
barvi pfedevsim bavlna. Vyhodou reaktivnich azobarviv a jejich uziti pravé pii barveni
baviny je, Ze se tato barviva vazou pfimo na chemickou strukturu vldken. Béhem
procesu barveni vytvareji kovalentni vazby mezi molekulami pouZitého reaktivniho
barviva a nukleofilnimi skupinami ve struktufe makromolekul hydrofilnich vlaken
(napt. hydroxylovych skupin v makromolekulach celulosy). Barveni probihd v lazni,
kde je jiz rozpusténé barvivo a textilie, kterda ma byt obarvena se jednoduSe ponoii do
takto pfipraveného roztoku a je vybarvovédna pii vhodné teploté a dostatecné dobé
kontaktu. Po barveni vznika odpadni voda, ktera obsahuje zbytek hydrolyzovanych
rozpusténych reaktivnich azobarviv. Za béznych podminek se pouziva k odstranovani
takto znecisténych vod adsorpce na aktivni uhli. Diky vysoké sorpéni schopnosti
zachycuje na svém velkém povrchu (400-1500 mz/g) rizné nelistoty vcetné barviv,
organickych rozpoustédel, odbarvuje vodu a odstraiiuje pachy. Ve své praci jsem se
zabyval moznostmi vyc¢iSténi takovychto odpadnich vod pomoci fosfoniovych soli.
Fosfoniova sul v kombinaci skoagulaénim cinidlem zpisobi vysrazeni zbytku
reaktivniho azobarviva a tyto zbytky byly nasledné oddé€leny filtraci. Celkem bylo
provedeno béhem jedenacti dni téméf 60 experimentl, na konci kterych se Géinnost
separace barviv vyhodnocovala na zakladé srovnani absorbance, chemické spotieby
kysliku a obsahu fosforu ve vodach pted a po separaci barviv. K vysraZeni jednotlivych
barviv bylo otestovano celkem pét riznych fosfoniovych soli a dvé rizna anorganicka
koagulacni c¢inidla. Cilem bylo najit nejucinngjsi kombinaci fosfoniové soli a
koagulacniho ¢inidla. Ziskané vysledky byly zpracovany do jednotlivych tabulek a
nasledné vyhodnoceny. Na kazdé barvivo byla nalezena vhodna jedna, ¢i dokonce dvé
kombinace fosfoniové soli a koagula¢niho ¢inidla. Diky vysokému poctu experimenti
se mi podaftilo stanovit vice u¢innych kombinaci, nicméné jako nejucinné;si se ukazala
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kombinace fosfoniové soli Bu3C16PCIl (tributilhexadecilfosfonium chlorid) a
koagula¢niho ¢inidla Fe2(SO4)3 (siranu Zelezitého). Tato kombinace se prokazala jako
ucinna u vsech tii barviv a jako absolutné¢ nejucinnéjs$i u Reactive Red RR120 a
Cibacron Brilliant Yellow 3G-P. Jako dalsi uc¢inna kombinace, ktera se osvédcila, byla

kombinace tributiltetradecilfosfonium chloridu a siran zelezitého u barviva Ostazinova
zlut H-R.
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Zaver

V této praci jsem se zabyval moznosti CiSténi odpadnich vod od reaktivnich azobarviv,
ktera se pouzivaji v primyslu k barveni naptiklad baviny. K vy¢isténi takovychto vod
jsem pouzival anorganickd koagulac¢ni Cinidla, kvartérni fosfoniové soli a kombinaci
fosfoniovych soli a anorganickych koagulacnich c¢inidel. V rdmci provadénych
experimentll jsem overil ucinnosti odstranéni tfi druhl reaktivnich kyselych barviv a
naslednych produktl jejich hydrolyzy. Pro posuzovani ucinnosti odstraiiovani
organického znecisténi vod jsem pouzival hodnoceni kvality vod na zakladé
naméfenych absorbanci pfed a po provedeném procesu odstraniovani a dale na zakladé
stanoveni parametru chemické spotfeby kysliku chromanovou stanovované pomoci
kyvetovych testl a vyhodnocenim obsahu fosforu ve vodach vystupujicich z procesu
¢isténi vod. V ramci této prace se mi podafilo najit vzdy ucinné kombinace fosfoniové
soli tributylhexadecylfosfonium chloridu a koagula¢niho ¢inidla siranu zelezitého nebo
hlinitého, které spolehlivé odstrafiovaly studovand azobarviva z modelové odpadni
vody. Tato metoda by mohla mit praktické vyuziti v dneSnim moderni technologii
¢isténi odpadnich vod z vyroby a aplikace barviv. Mnou ovéfena metoda umoziuje
separaci barviv z vod do té miry, Ze vysledkem tohoto procesu je odbarvena voda, ktera
jiz pro odbarveni nevyzaduje nasledné nakladné a technologicky naro¢né odbarveni

aplikaci aktivniho uhli. Navic je pfi tomto postupu produkovdno mnohem méné odpadu

kontaminového barvivy neZ pii aplikaci aktivniho uhli.
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