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(54) Zpasob &isténi 5-fenyl-2-(p-difenylyl)-1,3,4-oxadiazolu

1

Vyndlez se tykd zplsobu &isténi S-fenyl-2-(p-difenylyl)-1,3,4~oxadiazolu (d4le jen PBD),
predeviim takového, ktery nevyhovuje normé na tzv. scintiladni d&innost.

A% dosud se veSkeré zbytky a odpady z vyroby PBD, které nevyhovovaly na scintiladnd
4&innost, nedaly vydistit ani jinak pouZit a stévaly se bezcennym odpadem. Vzhledem k po-
mérné vysoké cend PBD, ale i proto, Ze k jeho vyrob& se poutivaji drahé dovozni suroviny
z XS, je nsnejvyd Zédouci vyuzit vSech t&chto zbytkd a odpadd. Pro ¥i3¥téni by se sice mohla
pouzft vakuovéd destilace. Ta se v¥ak pro svoji obti¥nost (teplota destildtu pres 573 K, vy-
soké vakuum pod 130 P,, nebezpeli tuhnuti destilétu v kolon&, chladi¥i e jimadel) e nizky
vyt&Zek (pod 50 %) jevi Jako neekonomickd a neredlnd.

Vy%e uvedeny problém relf zphsob %i%tén{ PBD dle vyndlezu, jehof podstata spolivd v tom,
%e pro &istdni se pou¥ije metoda sloupcové chromatografie na vhodném nosidi, jako je silika-
gel, kysli¥nfk hlinity a dal3f, s pouzitim eluentu, nejlépe slab? poldrniho rozpoudtédla,
jako nepfiklad chloroformu, benzenu, toluenu 2 podobné.

Tento postup umoZnuje zcela zu¥itkovat PBD, které by jinak zlstalo bezcennym odpadem.
¢i%tsnt je jednoduché a rychlé pii dosaiend vysokého vyt¥Zku (nad 90 %). Pritom lze jak no-
si¥, tak i rozpouitddlo regenerovat a vracet 2zp&t do procesu. Postup neni néro&ny na pracov-
ni sily ani energeticky a nevyZaduje 24dné specidlni zaPizeni.

P¥iklad provedeni

Do sklen&né trubice pram&ru 80 mm a délky 1 500 mm dole ziZené se na vrstvu skelné tka-
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niny nasype 7 kg kysli¥niku hlinitého pro chromatogrefii a na sloupec se nallje roztok

300 g PBD ve 3 litrech chloroformu. Po vsdknuti se sloupec promyvéd chloroformem tak dlouho, -
aZ pr1&né barevné rozhrani na sloupci dostoupf cca 5 cm ke dnu kolony (spoteba okolo 10
1itrd chloroformu). P¥itom je vyhodné jimat eluent v n&kolike frakeich, ihned jej odpefovat
do zbytkd a destildt vracet zp¥t do chromatografie. U takto ziskeného pevného PED pak mé&fit
scintiladnf Wlinnost a prfpadné nevyhovujici podily vracet zp&t do ¥i¥t¥ni, Nepoprvé se zis-
k4 270 g vyhovujiciho PBD, zbytek lze je3t& ddle &istit.

Jekmile zadne z kolony vytékat Zlut® zbarveny roztok, je chromastografie ukonlena a
zadind vlestni regenerace nosife, kterd se provdd{ deld3im promfvénim sloupce chloroformem,
dokud nejsou vymyty barevné nelistoty (asi 5 litrd chloroformu). Népln se pek vsype do vhod-
né nédoby a cca 15 minut mfchd s 10 litry acetonu asi 323 K teplého. Nosi& se odsaje pres
fritu, promyje 5 litry chloroformu a volnd na vzduchu usudf. Aktivace se provédi sudenim
noside v peci pi*i teplotdch 300 aZ 400 %C po dobu 1 a%¥ 3 hodin. Promfvaci rozpoudtddla lze
bez regenerace pouiivat v dal¥fch minimélng 5 operacich; poté Je mo#no provést regeneraci
pfedestilovénim.

PREDMET VYINALEZU

Zplsob #i3t¥ni 5-fenyl-2-(p~difenylyl)}-1,3,4-oxadlazolu vyznadujici se tim, %e se 18-
t&ni provéd{i: metodou sloupcové chromatografie na vhodném nosi¥i, jako je silikegel, kyslid-
nik hlinity s poufitfm eluentu, nejlépe sleb& poldrniho rozpoultédla, Jjako napfiklad chlo~
roformu, benzenu, toluenu.
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