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(54) Zpasob &istdni surovych preparati 2,7-bis/2,2’-arsonofenylazo-/1,8-

-dihydroxynaftalen-3,6-disulfonové kyseliny

Vynédlez se tgkg z%ﬁaogu ¥ist&n{ suro-~

vych preparédtd 2,

s(2,2’-arsonofenylezo)~

~1,8=dihydroxynaftalen-3,6-disulfonové ky-
seliny pou?ivenych pro fotometrické stano- A
veni{ aktinidl, lanthenidd a zirkonia.
Podstata zpisobu podle vynélezu spoli-
v4 v tom, Ze vodny roztok surovych prepa-
ré4td 2,7-bis(2,2 -arsonofenylazo)-1,8-di-
hydroxynaftelen-3,6-disulfonové kyseliny
se podrob{ extrakci smési alifatickych
alkohold nebo ketond s aromatickymi uhlo-
vodiky, zejména pek sm3si butenolu a ben-
zenu. Pridavkem sol{ alkelickych zemin se

vysrdzl 2,7-bis(2,2

r

-arsonofenylazo)-1,8-

-dihydroxynaftalen~3,6-disulfonovd kyseli-
ne a odd¥li se tak od zbyvajfci &dsti do-

ku.
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provodnych létek, které zdstanou v rozto-
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Vyndlez se tykd zplsobu ¥i¥t¥ni surovych preparétd 2,7-bis(2,2 -arsonofenylazo)-i,8-
-dinydroxynaftalen-3,6-disulfonové kyseliny.

B&%n¥ dostupné prepardty 2,7-bis(2,2'-arsonofenylazo)q1,S-dihydroxynaftalen-B,6-di—
sulfonové kyseliny obsehujf pouze 15 a% 20 % W¥inné sloZky a prevéZnou &4st balastnich 1é-
tek vznikajicich pti syntéze Zinidla, nepiikled monoazoderivéty kyseliny chromotropové
a substituované hydroxyazobenzeny. Tyto preperdty jsou mélo vhodné pro fotometrické stano-
veni ektinidd, lsnthanidd a zirkonia, pro nizky obseh d¥inné sloZky a moZnost vedlejsich
reake{ balastnich l4tek s doprovodnymi prvky.

Prdce, tykajlfci se ple¥istdn{ surovych preperdtd 2,7-bis(2,2 -arsonofenylazo)-1,8~-di-
hydroxyneftelen-3,6-disulfonové kyseliny, které byly publikovdny v dostupné literatufe,
byly provéddny pouze v laboratornim m&F{tku a jsou vhodné pro pr¥ipravu miligremovych mnoZ-
stvi Zistého produktu. K tomuto d¥elu se pouZivd elektroforézy, gelové chromatograefie ne-
bo opaskoveného frak¥niho sréifeni koncentrovanou kyselinou chloroved{kovou.

Tyto'postupy jsou zdlouhavé e vhodné pouze pro priprevu malych mnoZstvi &istého pro-,
duktu. ! :

Uvedené nedostatky odstranuje zplsob Zi¥tdnf podle vyndlezu. Jeho podstate spodivé
v tom, %e vodnf§ roztok surovych preperdtd 2,7-bis(2,2 ~arsonofenylazo)-1,8-dihydroxynafta-
len-3,6-disulfonové kyseliny se podrobi extrekei smési alifatickych alkoholl Cy aZ Cg ne-
bo ketond C; aZ 010 v pomdru 1:1 a% 15:1 s aromatickymi uhlovodiky Cg al Cioe P¥{davkem '
80li kovl alkelickych zemin se vysrdZi 2,7-bis(2,2’-arsonofenylazo)-1,8-dihydroxynaftalen~
-3,6-disulfonovéd kyseline, &imZ se 0ddéli od zbyvajicich doprovodnych ldtek.

Zplsobem podle vyndlezu lze ziskdvat prepardty obseshujici ai 95 % W¥inné slo¥ky. Obssh
této u¥inné sloiky lze kontrolovet fotometrickou titrac{ roztokem soli thori&itych nebo
zirkoni¥itych, chromatografif ne tenké vrstvd silikegelu v progtredi citranového pufru
o hodnotd pH 5,2 a pyridinu, nebo absorbanc{ roztoku ginidle p¥i 535 nm a 430 nh, pridem#

" hodnota pom&ru absorbanci musi byt mens{ neZ 0,250.

Preparéty 2,7-bis{2,2 ~arsonofenylezo)-1,8-dihydroxyneftelen-3,6-disulfonové kyseliny
jsou vhodné pro extrek&nd spektrofotometrické stanoveni uranu podle Zeskoslovenského AO
&. 182 731 & pro phimé stanoveni uranu podle Zeskoslovenského A0 &. 192 395.

Zplsob podle vynélezu blffe dokresluji provedené experimeniy.
Prf{klad 1

Jeden gram bsind dostupného ¥inidla se rozpust{ ve 100 ml vody. Po okyseleni na pH
0,3 a% 3,0 se roztok dvekrdt extrshuje stejnym objemem sm¥si butenolu & benzenu v pomdru
15:1. K vodné fdzi se pak pridd 5 ml 10 % roztoku chloridu barnstého. Vznikld sraZenina
barnaté soli se odstPedi a rozmichd se ve 25 ml 2% roztoku uhli¥itanu sodného a vyloulZeny
uhliditen barnaty se odfiltruje. Uhli¥itenovy roziok se zneutralizuje a pridd se stejny
objem koncentrované kyseliny chlorovodikové. Vyloudené ¥inidlo ve formd volné kyseliny se
odfiltruje, promyje 6 N kyselinou chlorovodikovou a srafeninae se usudi pfi teplotd neple~
vyBujici 70 °C. Obseh §¥inné slofky v takto pFipraveném prepardtu je e 95 %.

P¥{klad 2

Jeden grem b3%4n¥ dostupného &inidla se rozpusti ve 100 ml vody, roztok se okyseli na
hodnotu pH 0,5 a% 1,0, p¥idd se 5 ml 10% roztoku chloridu vépenatého. Vylou¥end sraZenina
se odst¥edf, promyje 0,5% roztokem chloridu vépenatého a nekonec se rozmiché s 25 ml 2% roz-
toku uhliZitanu sodného. SraZenina uhli¥itanu vépenatého se odfiltruje, alkalicky roztok
se okyself kyselinou chlorovodfkovou na hodnotu pH 6,0 a%¥ 7,0 e pfidd se stejny objem kon~-
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centrovené kyseliny chlorovodikové., Vylouend sraZenina se odfiltruje, promyje 6 N kyseli-
nou chlorovodikovou a rozpusti ve vod3. Z vodného roztoku o hodnotd pH 0,3 a% 3,0 se odextra-
hujl substituovené hydroxyazobenzeny stejnym objemem sm¥si oktanolu s metylizopropylbenze-
nem v pomdru 1:1. Vodnd fdze se odpalil ve vekuové odperce a ziskd se &inidlo ve form§ volné
kyseliny.

Prf{kled 3

Jeden grem surového &inidle se rozpust{ ve 100 ml vody okyselfl na hodnotu pH 0,3 a¥
3,0 Roztok se extrshuje dvakrdt stejnym objemem sm¥si metyl-izobutylketonu e diethylbenze-
nu v pomdru 15:1. K vodné fézi se p¥idd 5 ml 10% roztoku chloridu barnatého. Vaznikld sra-
Zenine barnaté sqli se odstfedf, rozmichd se v 50 ml 1% roztoku uhli¥itenu sodného a vylou=
Zeny uhligitan bafnaty se odfiltruje. Filtirdt se zneutralizuje a p¥idd se stejny objem kon-
centrovend kyseliny chlorovodikové. Vylou¥end srafenina se cdfiltruje, promyje 6 N kyseli-
nou chlorovodikovou a sraZenina se usuli p#i teplot® neprevysujici 70 9C. Obsah d¥inné
slodky v ziskeném prepardtu je a% 95 %.

Pr{i{klaad 4

SraZenina védpenaté soli ¥inidla, ziskand stejnym zplsobem Jako v p¥fkladu 2 se rozmi-
ché s 25 ml 1% roztoku uhli¥itanu sodného. Vylou¥end srefenina uhli¥itenu védpenatého se
odfiltruje, alkalicky filtrdt se zneutralizuje a po p¥fdavku stejného objemu koncentrované
kyseliny chlorovodikové se vysrd%{ ¥inidlo spolu se substituovenymi hydroxyezobenzeny. Ta-
to srefenina se odfiltruje a po promytfi 6 N kyselinou chlorovodikovou se rozpusti ve vodd.
Po dpravd pH na hodnotu 0,3 e% 3,0 se z vodného roztoku odextrahuji substituovend hydro-
xyazobenieny stejnym objemem sm&si metyl-izooktylketonu s benzenem v pom¥ru 1:1. Vodnd
féze se odpeli ve vakuové odparce a ziskd se ¥isté ¥inidlo ve form¥ volné kyseliny. Cisto-
ta ziskaného preparédtu je a% 97 %.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob ¥i¥t¥nt surovych prepardtd 2,7-bis(2,2’-arsonofenylazo)-1,8-dihydroxynaftalen~
-3,6-disulfonové kyseliny extrakcf, vyznafeny tim, %e vodn§ roztok surovjch prepardtd
2,7-bis(2,2 -srsonofenylazo)-1,8~dihydroxyneftalen-3,6-disulfonové kyseliny se podrobi
extrakci sm&si o pom&ru 15:1 a¥ 1:1 alifatickych alkohold C4 a% C8 nebo ketonl 06 af clO
s aromatickymi uhlovediky C. a Cyg» zejména pak sqési butanolu s benzenem o pomdru 9:1,
na%e? se pridavkem solf kovi elkalickfch zemin vysrdif 2,7-bis(2,2’-arsonofenylazo)-1,8~
-dihydroxynaftelen-3,6-disulfonovd kyselina, které se 0dd3dl{ ve form¥ nerozpustné soli od
zbfvajicich doprovodnych ldtek.
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