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(54 Zpabdb sledovént obsahu ne¥istot veftalocyaninum¥ai

Vynéles se tyké sledovén{ obsahu nedistot veftelocyaninum¥di, vyrobeném nap¥fklad
rospouitédlovou technologii = ttahnlvdridu, ftalinidu nebo ftalodinitriln nebo bozroz-
poustédlovou toohnologi:t s tta:l.anbydridu nebo s kyseliny ftalové. Vyrobeny pigment ob-
nhujo vw pimsei, Jimi¥ :]aou shytky vychosf{ch surovin a ‘produkty vedlejsfch reakei
venikajlof naprfklad ’t. p!‘:ttomoat:l %eleza. Gm t&chto litok se odstrani pﬁ piipravé
pi.mntnvac ~modifikace plesrdienim konccntrované Xyseliny sirové nebo pii plredistdnt
vy'vden:(m surového produktu siedéngmi kylol:l.mi nebo alkéliemi. Mnohé nedefinované
‘no&i.atoty Jeou barevné, fada ne¥istot nﬁ%o ovlivnit nepiiznivé vlastnosti obchodnioh
pignentd pi‘ipravovmych fysikﬂnini pochody Jjako Je mlets, nebo piearémni nebo chemickymi
pochody nap¥iXiad ohloraci vedouel k pimntﬁn zolewoh odstint.

Ne¥istoty ovliviujl také pi‘esr':o-st stanovent ftalocyaninu mddi, protoZe pii stanoveni
obsahu piesréfenim g kyseliny sirové a podobnd pi¥i spektrofotometrickém stanoveni v roz-
tocfch v kyselin¥ sirové se polftajf do nalezeného obsahu. P¥ftomnost nedistot riznd
sbarvenych je charakteristické pré rdsné podminky eyntézy ftalocyaninu médi nap¥f{klad
za p¥itomnosti ¥eleza [ jo méroven ukazatelem stupnd jeho pred¥isténi.

Tyto 1étky nelze prakticky stanovovat Jjedndtliv® a pouZivané metody vyjadfull Je-
Jich obsah souhrnn¥. Jde nap¥fklad o extrakci ftalocyaninu m¥di sm¥si minerdlnich a
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organickyeh kyselin nebo polérnimi organickymi rozpoudtddly nap#fklad nitrobenzenem nebo
anilinem Obsah nedistot se stanovi z Ubytku hmotnosti navé.ﬁky vzorku nebo se am¥s nelis-
tot izoluje, v piipad¥ extrakce anilinem jeho rozpustint v kyselin¥ solné, v ni¥ jsou
uvaZované ne¥istoty prakticky nerozpustné. Provedent Je zdlouhavé Zv145t8 u Jenmych pig-
mentd a udévé pouze celkovy obsah nelistot bez kvalitatimiho posouzeni, Je! se musi
provést daldimi metodami, napi#fklad chromatograficky.

N&které nedistoty lze charakteriszovat spektrofotometricky v roztoku koncentrované
kyseliny sfrové po oxidaci ftalocyaninu m3di na bezbarvy ftalimid kyselinou dusidnou
nebo jinym oxida¥nim Sinidlem. Tento postup Je rovn¥% dosti zdlouhavy a vyZaduJe. préei
v prostiedl koncentrované kyseliny sirovéd,

Uvedené nevyhody odstranuja z2pdsob  sledovéni nedistot veftalocyaninu m¥di spektro-
fotometrickym prom&¥enim prﬁbéhu spektra podle vynélezu, spodivajici v tom, e se promg-
#1 pribdh spektra extraktd neé:l.stot v polérnim rozpouﬁtédle, zejména v dimethylformemidu,
vzorku ftalocyaninu m8di a zvoleného typu a z nam¥#enych absorbaci se vypoditajt voli.&:h\v,
slouZict ke lcvalitat.iv-nimu i kvantitativnimu srovnént obsahu nedistot ve vzorcich a typu.
-Volba oboru vlnovych délek je urdena pfedev&im praktickymi moZnostmi m¥¥fcf a vypoSetnt
techniky, v ultrafialové oblasti spektra pak je navic limitovdna viastni absorpci zéFent
rozpoust&dlem, &im¥ u dimethylformemidu Je m&¥enf omezeno hranicf 270 a% 290 mm.

NavéZka vzorku ftalocyaninu msdi y Jejl% vye zévisf na obsahu, extrahovatelngch
nedistot, se za michéni extrehuje dimethylformemidem pii teplotd 95 a% 100 °C, Smde se
zfiltruje dostatedn¥ hustym filtrem nepropoudtdjicim ani nejjemnsj¥f podfly pigmentu do
odmérné banky a promyvéd se dal¥imi podfly teplého rozpouit¥dla. Po vytemperovéni a dopl~
ndni se prom¥*f v ekvidistannim intervalu 5 a% 20 nm spektrum ve viditelné a v ultra-
fialové oblasti., Pro p¥itomost rdznych ne¥istot je charakteriaticlcé rizné gbarveni
extraktu je¥ lze definovat polohou v barevném prostoru. NejvyhodnsjsL Je pouZit! kom-
Plementérnich trichromatickych soufadnic x°, y°, z°, je# jsou koncentra¥nd nezédvislé
a vypo¥itajf se z komplementérnich trichromatickyeh slo¥ek

Rie F SA « AA o FA 4AAQ R

kde R’ jsou trichromatické komplementérnt slofky X°, ¥°, 2°, A je absorbence, S je rela~
tivni spektrdlni sloZenf svitelndho zdroje, r Jsou trichromatidtf &leniteld, JeX uvdaf
nepfikled USN 011718,4 A szvoleny interval vinovjch délek
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2’ = 1-x" -y’ (3)
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V praxi postadf vyjéarit barevnost soufadnicemi x, y° v komplementdrnim barevném
trojdhelniku, ‘ '

Takto lze bezpein¥ rozlidit zejména varoky ftalocyaninu m#di, obsahujfict Zelezo
v desetindch procenta a¥ v procentech od vzorkﬂ, JjeZ obsahujf %elezo v setindch procentg',
jak ukazuje obrdzek 1, kde v 'ot;laati 1 se kumulujf vzork:y 8 vy8S8im obsahem Zeleza, v ob~
lasti 2 pek vzorky 8 velml nizkym obsahem Zeleza (eetiny ai tisfciny %),

Srovnéni celkového obsahu ne¥istot ve vszorcich ftalocyaninumddi s obs‘ahem nedistot
ve zvoleném typu je pak moZno kwantitativnd vyjdarit pomoeci integrované absorbtivity IA
definované:

X+ X+ 2

IA = (4)
, ¢ '

‘kde X°, Y°, 2° jsou sousty komplementérnich trichromatickgech slo¥ek stanovenfch v pousitém
oboru spektra v ekvidistaninim intervalu. C Je koncentrace ftalocyaninu m¥di v Jednotkéch
hmotnoati na jednotku objemu nap#iklad v g/l.

Srowéni extraktd vzorkd s typem se provede prepodtdnim IA na jednotku obsahu ftalo=
cyaninu m3di pro vzorky i pro extrakt typu a vypo¥ftd se smir obou veli¥in oznaleny jako
index IA

IA; o Cp
index TA = et . 100 (5),
IAT [ ] ci
kde ni, IAT Je integrované absorbtivita extraktd vzorku respektive typu, ci s Cp Jo
obsah ftalocyaninu m¥di ve vzorku nebo v typu, napfiklad v hmotnostnich procentech.

Tim je ddno erownéni obsahu barevnych nefistot s typem, aniZ by neZistoty bylo
titeba p¥{mo stanovit.

" Obsah ne&istot vetn¥ nebarevnyéh 14tek 1ze také srovnat s obsahem nefistot v typu
absorbanc{ ultrafialové Sdsti spektra, priZem? se stanovi soudet nefistot absorbu.ii-é:tch
zd¥eni ve gvoleném oboru spekira. Pro ultrafialovou oblast neplatf vztahy pro hodnocent
barevnosti, postalf viak soulet absorbanci zmiFenych vekvidistaninim intervalu, ktery
se prepoditd na koncentraci ftalocyaninu m&di.

Ziskany sou¥et je ognalen SUV

/Z N
SV =

(6),

kde = A je soudet absorbanci ve zvolenych intervalech, C je koncentrace ftalocyaninu
nédi v Jednotkdch na objem extrektu, napifklad v g/l.

Z hodnoty SUV extraktd vzorkd a typu se dilenim obsahem ftalocyaninu m%di a uvede-
nim do poméru vypo¥ftd indem SUV
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index SUV = --—-L-——L‘ ¢ 100 (n,
kde SUV;, SUVp Je soudet absorbanc{ extraktu vzorku nebo typu podle (6), Cy» Cp Jo
‘obsah ftelocyaninu m¥di ve vzorku a v typu v hmotnostnich procentech.

Indexy SUV a IA jeou besrosmirné veliliny nesdvislé na spisobu vyjédfent koncentrace.
"Pro blifsf objasnini podstaty vyndlesu je uveden ndsledujici pifkleds

PF{Xlad

Vzorky preditiného ftalocyeninu n¥édi /3 -modifikace osnalené A a B yly utruhovm
dimethylformemidem, Vzorek A obsahoval 89,4 % hmotnostnich, vsorek B 97,1 % hmotnostnich
ftalocyaninu mdai. Navdiky 0,250 £ 0,0025 8 se extrahovaly v kéddince asi 25 ml dimethyl-
formamidu sa michénf pi*i teplotd 90 a¥ 100 °C t#icet minut, smés se zfiltrovala do
odm¥rné baiky 50 ml a filtr byl promyt teplym dimethylformemidem. Po vytemperovéni a
doplnéni bhylo promdfeno spektrum v oborech 390 a¥ 740 nm po 10mm. Byly vypolteny trichro- -
matické komplementdrni soutadnice x’, y’, IA, SUV a index IA a SUV. Perametry extraktu
typu byly urfeny stejnfm pstupem. ' |

4 L

¥egorek x ¥y ' IA index IA suv ‘ index SUV
A 0,3659 0,2964 5015 184,5 8162 133,6
B 0,2153 0,1904 - 1095 37,1 2245 50,8

typ 2090 100 5391 100

Soul‘adnice‘x',v vy’ tadf vsorek A do souboru 1 na obr. 1, ¥emu¥ odpovidd obsah ¥eleza
0,25 % a indexy IA, SUV sw8d¥{ o svySeném obsahu ne¥istot. Vsorek B je zoela odlidny ~
- epadd do souboru 2 obr. 1 p¥i obsahu ¥eleza 0,02 %, indexy IA a SUV ukasujf, #e je
%istd1 ne¥ typ. |



1968 438

PREDPMET VvYNLALEZU

: Zpaaot? sledovénl obsahu nedistot ve ftalocyaninu médi spektrofotometrickym prom$fe-
nim prib&hu spektra, vym&ujic:t se tim, Ze se prom3if px'abéh spektra extraktd nedistot
v poldrnim rozpoult¥dle séjména v dimethylformemidu, vzorku ftaloo&aninu m&di a zvoleného
typu a £ absorbanci viditelné ¥dsti spektra se vypolitajf velidiny charaktér:lzujici
polohu extraktu v barevném prostoru nebo v komplementdrnim barevném prostoru slouffcf
ke kvalitativnimu zhodnocenf, zejméne komplementdrni trichromatické souradnice x’ .. y a
_intogrované absorptivita IA, v ultrafialové oblasti spektra se stanovi souet absorbanci
SUV a pak z hodnot integrovené absorptivity IA a soudtu absorbanci{ SUV pi&epoéitanjch dle
koncentrace ftalocyaninumddi se uvedenim do pom¥ru 8 tymi_.z hodnotami typu vypoditaji
indexy SUV a IA, vyjadfujfci kventitativn{ srowvnén{ obsehu nefistot ve vzoréich a typu.
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