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(54) Zplsob ptipravy chloranilanu barnatého

Vynélez se tyka zpOsobu pFipravy chloranilanu barnatého reakci chloranilanu alkalické-

ho kovu s ve vodd rozpustnou barnatou soli ve vodném prosttedi.

Znémé zplisoby piipravy chloranilanu barnatého s vlastnostmi vhodnymi pro spektrofoto-
metrické stanoveni-sirant, vychdzejici z kyseliny chloranilové, ktera se pfipravuje z chlor-
anilu ptes chloranilan alkalického kovu, nejiastéji sodny. P¥i pripravé chloranilanu bar-
natého pro analytické Glely je délezité, éby krystaly produktu m&ly vhodnou velikost. Za=-
timco jemné krystaslickd sraZenina, kterad méd hn&dou barvu, je pro spektrofotometrickéd sta~
noveni nepouzitelnd, produkt hnédolerné barvy plné vyhovuje. Dosud popsané zplsoby piipra-
vy chloranilanu barnatého nevedou spolehlivé k produktu poZadovenych kvalit. S cilem zlep~
8it reprodukovatelnost preparace a zjednodudit ji o stuped pripravy kyseliny chloranilové,
se autofi vyndlezu zamétili na moZnost pi#ipravy chloranilanu barnatého z chloranilanu sod-
ného. Tvorba sraZeniny chloranilanu barnatého pi#i reskci chloranilanu sodného s chloridem
barpatym byle v literatufe zaeznamenéna. Z popisu vzhledu tekto ziskané sraZeniny a z vlast-
nich pokusd autord vyndlezu v3ak vyplyvé, Ze byla priprevena pbuze evétle hndda krystalic-
ka forma chloranilanu barnatého, nepouZitelnd pro analytické G&ely. PFi pokusech autors
vynédlezu nepiesla tato forma produktu na poZadovanou hn&dodernou ani dlouhodobym sténim

reakéni sm8si, ani po nékolikahodinovém refluxu.

Shora vvedené nedestatky podstatnd sniZuje postup podle vynalezu. Jeho podstata spo-
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¢iva Q tom, 2e se reakce chloranilanu alkalického' kovu s rozpustnou barnatou soli provadi

v molérnim poméru 1 ku 0,9 a2 5 v pfitomnosti minerdlni nebo orgenické kyseliny pii teplo=~
td 50 a2 100 °C. Podle vyndlezu lze ziskat chloranilan barnaty v krystalické formd pouZi=-

telné k anelytickym uéellm srdZeci reakci z chloranilanu slkalického kovu a rozpustné bar-
naté soli, napriklad chloridu, dusiénanu, octsnu, v pi*itomnosti malého mnoZstvi kyseliny,

s vyhodou chlorovodikové. Pritom v zdvislosti na teplotd, koncentreci, intenzitd michani

a mnoZstvi kyseliny vznikd hnédo&ernsd a# fialové &ernéd krystalické forma chloranilanu bar-
natého piimo, nebo ptem&nou primarné vzniklé svétle hné&dé sraZeniny pii chladnuti reakéni

smési.

Pi#trdidkload 1

K roztoku 12,0 g chloridu barnatého krystalického (0,048 mol) v 600 ml vody, vyh#atému na
80 °C e okyselenému 3,0 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové se pfes filtr piilije

80 °c teply roztok 10,0 g chloranilanu sodného (0,033 mol) ve 400 ml vody. Reakiéni smds se
vpak udrZuje pri 80 °C za obtasného promichdvani jedtd 30 minut a pak se ponechd zvolna
zchladnout, Daldi den se produkt odsaje, dGkladnd se promyje vodou, pak ethanolem & koned-
né etherem. Sudi se pii teplotd mistnosti. VytdZek je 12,7 g, tj. 98 % teorie (vztazeno

na chloranilan sodny). Produkt tvori hnddolerné a2 fislové Cerné krystaly jehlidkovitého
tvaru, snedno sedimentujici ve vodd a prakticky nerozpustné v orgenickych rozpoudtédlech,

s obsahem chloranilanu barnatého jako trihydrdtu min. 98 %.

PFriklad 2
Postupuje se podle prikladu 1 s tim rozdilem, Ze se misto 3 ml koncentrované kyseliny
chlorovodikové pouZije 6 g kyseliny 4~toluensulfonové.

Vytéiek a vlastnosti produktu jsou shodné jako u piikladu 1.

P¥rikled 3

Postupuje se podle pirikladu 1 s tim rozdilem, Ze se misto 3 ml koncentrované kyseliny
chlorovodikové pouZije 100 ml kyseliny octové e isolace produktu z reakéni emési se prové~
di 48 hodin po ukon&eni temperace reskéni smési na 80 °c.

Vyté2ek a vliastnosti produktu jsou stejné jako u piikladu 1.
PREODMET VYNALEZU

Zphsob ptipravy chloranilenu barnatého z chloranilanu alkalického kovu & rozpustné barne-
té soli ve vodném prostiedi, vyznadujici se tim, fe se reakce chloranilanu alkalického
kovu s rozpustnou barnatou soli provédi v moldrnim pom¥ru 1 ku 0,9 a2 5 Q pritomnosti mi-

neralni nebo organické kyseliny pi#i teplotd SO aZ 100 °c.
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