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Zplsob stanoveni obsahu nedistot ve fta-
locyaninu médi, spotivajici v tom, Ze se fta-
locyanin médi nejdi¥ive rozloZi plisobenim
kyseliny dusi¢né 65 % za varu, potom se
smés zPedi destilovanou vodou a obsah ne-
¢istot se urdi bud pFimo porovndnim za-
barveni smési s typovym vzorkem, nebo se
ze smési nejprve odd&li pevny produkt, kte-
ry se ususi, a obsah nedistot se stanovi vaz-
kové nebo spektrofotometricky.
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" Vynélez se tykd nové metody na stanovs-
ni obsahu nedistot ve ftalocyaninu médi,
kterd je zaloZena na analytickém zhodno-
ceni produktu Stépeni ftalocyaninu meédi
koncentrovanou kyselinou dusi¢nou.

PFi syntéze ftalocyaninu médi na mokré
i suché cest® vznikaji neZaddouci nedistoty.
Tyto. ‘ovliviiuji vyznamné kvalitu dédle vyro-
beného pigmentu. Zmin&né necistoty jsou
tvoFeny obtiZné definovatelnou i stanovi-
telnou skupinou latek pryskyfi¢ného cha-
rakteru.

Dosud byla uvebejnéna pouze jedind me-
toda na stanoveni t&chto nelistot, kterad je
zaloZena na pozvolné degradaci ftalocyani-
nu médi kyselinou sirovou a zFed&nou Kky-
selinou dusi¢nou. Vysledky podle této me-
tody je moZno ziskat za vice neZ 24 hodiny,
coZ je pro provozni GCely netnosné dlou-
hé doba.
~—Nyni-byla-nalezena novd analytickd me-
toda na stanoveni obsahu nedistot ve {fta-

locyaninu médi po $tépeni koncentrovanou

kyselinou dusiénou za zvySené teploty.

Zpisob podle tohoto vyndlezu spo€ivd v
tom, Ze se ftalocyanin mé&di rozloZi krétko-
dobym pfisobenim kyseliny dusi¢né 65 %
za .varu a smés se zfedi destilovanou vodou.
Pro rychlé informativni stanoveni obsahu
nefistot stati srovndni zabarveni vzniklé-
ho se zabarvenim soulasné rozloZeného ty-
pového vzorku.

Pro piesnéjsi stanoveni se ze smési od-
filtruje krystalicky zabarveny Stépny pro-
dukt, ktery se vysu$i. Obsah nedistot se
pak kvantitativng stanovi vaZkové po od-
stranéni tékavého podilu sublimaci, nebo
spektrofotometricky po rozpu$téni vysuSe-
ného §tépného produktu v kyseliné sirové.

Po kratkodobém napadeni ftalocyaninu
médi kyselinou dusiénou za zvy3$ené teploty
a ziedénim reakéniho roztoku destilovanou
vodou se po zchladnuti vylouti smés krys-
talk®i, jejichZz hlavni sloZkou je {ftalimid.
Krystalky jsou hné&dé zabarveny neCistota-
mi pfitomnymi ve zkouSeném vzorku. Vi-
zudlnim porovndnim zabarveni s typovym
vzorkem je moZno ihned =ziskat rychlou
kvalitativni informaci o stupni zneciSténi
zkou$eného vzorku.

D4le se mohou vyloufené krystalky zfil-
trovat sklenénym filtra¢nim kelimkem a po
promyti vodou a vysuSeni p¥i 105 aZ 110 C
zvaZit jakoZto celkové mnoZstvi S$t€pného
produktu, Ze ziskaného 5t&pného produktu
se netistoty izoluji za zvySené teploty, CimZ
se odsublimuje tékavy podil s hlavni sloZ-
kou ftalimidem. Jako net8kavy zbytek v
kelimku zbyvaji zminéné necistoty.
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VysuSeny S§tépny produkt je moZno po
rozpu$téni v Kkyseliné sirové podrobit spek-
trofotometrické analyze. VysuSeny vzorek
St&pného produktu je moZno uchovat jako
dokladovy material.

Nové nalezend metoda je rychld, jedno-
duchd a spolehlivd. Hodi se zejména pro
sledovani distoty ftalocyaninovych barviv.
Je moZno ji pro jednoduchost aplikovat v
provoznich podminkéach.

Piedm&t vyndlezu je bliZe osvétlen v néa-
sledujicich piikladech provedeni.

Priklad 1

Do kéadinky obsahu 150 ml vysoky tvar
se odvaZi cca 0,5 g vzorku ftalocyaninu mé-
di. Ztlumenym laboratornim kahanem se
nahfeje azbestovd sitka. Ke vzorku se pfi-
lije 5 ml Kkyseliny dusi¢né koncentrované
65 % a kadinka se zakryje hodinovym skli&-
kem. UloZi se na azbestovou sitku a po do-
saZeni varu se vaii pfesné 1 minutu. Ihned
seé odstavi a zlFedi se 50 ml studené desti-
lované vody. Ponechd se stadt 12 hodin za
teploty laboratofe. ObCas se zamicha.

V této fazi je moZno provést porovnéani
zabarveni s typovym vzorkem barviva stej-
né& rozloZenym.

Priklad 2

Stépny produkt ziskany postupem podle
pfikladu 1, filtraci sm&si a usu3enim pev-
ného podilu pii 105 aZ 110 °C se plesype
do zvaZeného Zihaciho kelimku. Kelimek
se vloZi do elektrické pece a pli teploté 220
stupiit Celsia se nechd vysublimovat té-
kavy podil. Zihani se provddi kontrolované
do konstantni vahy. Netékavy zbytek se vy-
jad¥i v % jako obsah nedistot.

Priklad 3

VysuSeny S$t&pny produkt se rozpusti v
koncentrované kyseling sirové a doplni se
na zvoleny objem kyselinou sirovou. Sougas-
ng se rozpusti St&pny produkt srovndvaci-
ho vzorku jako standard. Ve vhodné kyve-
té se zméii na spektrofotometru propust-
nost obou roztokd pii svétle vinové délky
450 aZ 500 nm. Porovnadnim namé&fenych
hodnot propustnosti je moZno ziskat polo-
kvantitativni informaci o stupni zned&idté-
ni.

Pokud je k dispozici izolovany zbytek ne-
¢istot po sublimaci v dostateéném mnoZstvi,
je moZno pFipravit kalibraéni kfivku a mé-
Feni propustnosti provést kvantitativng.
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PREDMET VYNALEZU

1. Zpt@sob stanoveni obsahu necistot ve
ftalocyaninu médi, vyznafeny tim, Ze se
ftalocyanin m#&di rozlozi plisobenim Kky-
seliny dusitné 65 %' za varu, smés se zredi
destilovanou vodou a obsah necistot se uréi
porovndnim zabarveni smési s typovym
vzorkem.

2. Zptisob podle bodu 1, vyznaleny tim,
Ze se ze smési po zfedéni vodou oddé&ll pev-
ny produkt, ktery se ususi a obsah necistot
se stanovi vaZkov& po odstranéni tékavych
podiltt sublimaci nebo spektrofotometricky
po rozpu$téni v kyseling& sirové.
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