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Sposéb wytwafzania zelazocyjankéw metali zawierajgcych
izotopy zelaza, zwlaszcza *'Fe

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania zelazocyjankéw metali, zwlaszcza 2elazocyjanku
potasowego K{Fe(CN)¢]* 3H:0 do celéow spektroskopowych

Najczg$ciej do celéw spektroskopowych stosuje si¢ preparat zawierajacy izotop *’Fe. Poniewaz w
naturalnym zelazie izotop Fe stanowi 2%, stosowanie handlowego preparatu jest mato efektywne. Zwykle
wzbogaca si¢ go w izotop *’Fe metoda napromieniowania w akceleratorze van der Graafa(poréwnaj K.
Kisyniska, M. Kopcewicz and A. Kotlicki, Physica Status Solidi B 1972, 49 (1) 85-90. Nie jest znana natomiast
preparatyka chemicznej metody wytwarzania tego zwiazku, jezeli substratem ma byé bardzo mala ilo$é
metalicznego izotopu *’Fe. Z uwagi na wysoka ceng tego izotopu synteza musi by¢ prowadzona z mozliwie
najwyzsza wydajnoscia, co wymaga stosowania nadmiaru pozostaltych odczynnikéw w stosunku do ilo$ci
uZytego zelaza, a wigc odwrotnie niz zazwyczaj oraz odmiennego sposobu postgpowania.

W zwigzku z tym zachodzi konieczno$é opracowania nowej metody chociaz reakcje chemiczne przebie-
gaja nadal wedlug tego samego schematu.

Znanych jest wiele metod wytwarzania Zelazocyjank6w metali (por6wnaj J. Remond, Revue des
produits chimiques et I’actualité scientifique 62, 229, 395 (1959), HJ Jaeger, Chemieunterricht 1972, 3 (2),
526, Ullmann: Enzyklopédie der Technischen Chemie Hand 5, 3 Auflage 1954.

Stosowane w technice przemystowej i praktyce laboratoryjnej metody otrzymywania Zelazocyjanku
potasowego charakteryzuja si¢ nastgpujacymi cechami:

— w 2adnej z nich nie stosuje si¢ atmosfery gazu oboj¢tnego;

— jeZeli substratem jest naturalne zelazo (bgdace mieszaning izotopow) to zwykle — ze wzgledu na
nisk3 cen¢ tego surowca stosowany jest nadmiar w stosunku do innych uzywanych odczynnikéw;

— procedura wytwarzania preparatu wymaga kilku oddzielnych operacji (np. filtrowanie, konwersja
itp.), ktérych przeprowadzenie w skali submikro jest praktycznie niewykonalne;

— wytworzonymi metodami preparat zawiera tylko niewielka iloé¢ izotopu *'Fe i nie moze byé
bezposrednio uzyty do celéw spektroskopowych.

Najblizsza prezentowanemu rozwigzaniu wedtug wynalazku jest metoda Heidlena, polegajaca na rozpu-
szczeniu soli zelaza (II) w alkalicznym roztworze cyjanku metalu (patrz Heidlen, R. Fresenius, Justus Liebigs
Annaten der Chemie 43 133 (1842) Gemelins Handbuch der anorganische Chemie, Eisen, vol 59, Teil B-5s.
944, Berlin 1932, Verlag Chemie GmbH). Metoda ta stosowana jest w skali przemyslowej czy wielkolaborato-
ryjnej przy uzyciu naturalnego zelaza bgdacego mieszaning izotopéw. Z uwagi na wlasnoéci chemiczne tego
ukiadu metoda ta nie moze by¢ bezposrednio stosowana do wytwarzania bardzo malych iloci preparatu.
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Celem wynalazku jest opracowanie takiej modyfikacji metody Heidlena, ktéra pozwolllaby na wytwo-
rzenie bardzo malej iloéci zelazocyjank6w metali.

Cel ten zostal osiagni¢ty w wynalazku, ktérego istota polega na tym, ze wlasciwe reakcje chemiczne
przeprowadza si¢ w atmosferze gazu oboj¢tnego, za$ odtlenianie roztworéw prowadzi si¢ poprzez system
kranéw, ktéry odcina dowolng cz¢$¢ ukiadu i pozwala na manipulacje jego zawarto$cig wykorzystujace
ciénienie gazu oboje¢tnego.

Zaleta wynalazku jest otrzymanie preparatu o wysokim stopniu czystosci przy uzyciu prostej metody.
Dodatkowa zaleta wynalazku jest eliminacja takich operacji jak np. filtrowanie, kt6re prowadzié¢ musza do
nieuchronnych strat preparatu i zmniejszenia catkowitej wydajnosci procesu oraz na zastapieniu ich innymi
operacjami pozbawionymi takich wad, a pozwalajacych osiagnaé ten sam skutek.

Zastosowanie atmosfery gazu oboj¢tnego dodatkowo zabezpiecza przed zajéciem niepozadanych reak-
cji na przykiad utleniania, ktére obnizylyby wydajno$é procesu.

Przyktad. Do fiolki pierwszej wprowadzono 22 mgizotopu *’Fe, a do drugiej fiolki 1,5 cm® In H;SO..
Krany ustawiono w takim polozeniu, ze przepuszczaja argon w celu usunigcia z ukiadu powietrza i odtlenia-
nia roztworu kwasu. Nast¢pnie krany ustawiono w taki sposéb, aby wykorzystaé ciénienie gazu i roztwér
kwasu przelano do fiolki pierwszej. Reakcj¢ prowadzono przez dwie godziny az do catkowitego rozpuszcze-
nia Zelaza ogrzewajac fiolke na taZzni wodnej do 70°C i caly czas argonujac Fiolk¢ druga wypemiono 4cm’
roztworu In KOH, ktdry po odtlenieniu przeniesiono do fiolki pierwszej.

W celu usunigcia K2SO4, ktéry wykazuje podobna jak K4[Fe(CN)g) rozpuszcmlnoﬁé w wodzie ietanolu,
powstaty osad Fe(OH). odwirowano.

W tym celu krany ustawiono w polozeniu odcinajacym fiolke pierwsza od atmosfery otoczenia. Fiolka
podczas wirowania umieszczona byta w taki spos6b, ze osad zbleral si¢ na przeciwnej stronie rurki doprowa-
dzajacej gaz. Zbity osad Fe(OH); przemyto dwukrotnie 5cm’ odtlenionej wody destylowanej wprowadzonej
przez fiolk¢ druga. Wod¢ usuwano z uktadu poprzez odpowiednie umieszczenie kranéw. Nast¢pnie wprowa-
dzono 5ml odtlenionej wody destylowanej i ogrzewano osad w faZzni wodnej doprowadzajac do jego
rozproszenia, a nastgpnie odwirowano i przemyto w sposéb opisany powyzej. Wirowanie i przemywanie
osadu powtérzono dwukrotnie. Fiolke druga wypetniono 6cm® 0,5 n roztworu KCN, ktéry po odtlenieniu
wprowadzono do fiolki pierwszej, a nast¢pnie calo$¢ ogrzewano przez 30 minut pod chiodnicg zwrotng w
tazni wodnej w temperaturze 60°C argonujgc, potem 30 minut przy swobodnym dost¢pie powietrza. Po
ozigbieniu do temperatury pokojowej, minimalne iloSci osadu Fe(CN); odsagczono na bibule Whatman
GF/C i przemyto, za$ przesacz zaggszczono na tazni wodnej do objetosci okoto 0,5 cm’. Po wytraceniu si¢
krysztaléw roztwér zadano 3cm’ etanolu. Wytracony osad zelazocyjanku potasowego 3 krotnie przemyto
etanolem w celu usunigcia resztek KOH, odsaczono i wysuszono w temperaturze 40°C. Wydajno$é wynosita
98%.

Metoda bg¢daca przedmiotem wynalazku moze znaleZ¢ zastosowanie réwniez do otrzymywania zelazo-
cyjankéw réznych metali przy uzyciu innych izotopow.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania zelazocyjankéw metali zawierajacych izotopy zelaza, zwiaszcza *'Fe, polegajacy na
rozpuszczeniu soli zelaza (IT) w alkalicznym roztworze cyjanku metalu, znamienny tym, ze wiasciwe reakcje
chemiczne przeprowadza si¢ w atmosferze gazu obojetnego, za$ odtlenianie roztworéw prowadzi si¢ poprzez
system krandw, ktory odcina dowolna cz¢$¢ ukladu i pozwala na manipulacje jego zawartoécig wykorzystu-
jac ci$nienie gazu obojetnego.
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