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Fosforeénan skandity, ktery podle konduktometrické titrace se srézi jako
ScPO,, byl ziskén v podobé hydratované, SecPO, . 2H,0, kde  ~ 3,2. Pre-
parédt byl vySetfen analyticky, termickou analysou, rentgenograficky,
a spektralné, v infradervené oblasti.

Kromé bezvodého fosforeénanu skanditého, slozeni ScPO,, krystalického
a dobfe charakterisovaného rentgenograficky [1], byl popsan téz dihydrat
[2, 3]. Hydratovany je téZ fosforeénan, jimz se zabyvame v této praci.

Experimentalni &ast

Vyjchozim skandiovgm prepardtem byl sty kysliénik skandity [4]. Ostatni luéebniny
byly prodejné, éistoty p. a.

Konduktometrie. Sledovana konduktoskopem fy Laboratorni pfistroje. Z kysliéniku
Se,0; a ztedéné kyseliny chlorovodikové byl piipraven 0,1 M-ScCl;. K 1 ml tohoto roztoku
bylo pfidéno 50 ml ethanolu. Titrovano bylo jednak 0,1 m-H;PO,, jednak 0,1 M-KH,PO,.
V obou ptipadech byl na konduktometrické kfivee zjistén zlom p#i poméru 1 Sc : 1 PO,.

Preparace. 5,1 g Sc,03 bylo rozpusténo v mirném nadbytku zifedéné kyseliny chlorovo-
dikové (1:1). Po filtraci a ziedéni na 250 ml byl k roztoku za michédni pfiddn roztok
10,1 g KH,PO, (stechiometrické mnozstvi) ve vods, ziedény rovnéz na 250 ml. Roztokem
octanu sodného byl vysledny roztok upraven na pH 4. Bilé srazenina byla dekantovédna
do vymizeni reakce na anionty Cl~ a suSena na vzduchu p¥i laboratorni teploté po dva
tydny, az se prepardt dal dobie rozetfit na porceldnové misce.

Analysa. Rozborem bylo zjisténo toto slozeni: Sc 22,6 %, P 15,9 9;, H,O (vyzihénim
na 600 °C, 1 hod.) 28,8 9%, Odtud pomér S¢ P:H,0 =1 1,021 3,184. Vypoéteno pro
ScPO, 3,2 H,O: 22,9 9% Sc, 15,8 % P, 28,9 9% H,O.

Termickd analysa. Véikovd (navézka asi 100 mg) a diferenéni. Vzestup teploty 4 °C
za minutu, teplota méfena termodélénkem Pt/Pt—Rh. Registrovanékiivky jsou na obr. 1.

Rentgenografie. Postup podle Debyeho—Scherrera, v obvyklém provedeni, s pouzitim
pristroje Mikrometa (Chirana).

Spektroskopie © infradervené oblasti. Pristroj: dvoupaprskovy spektrometr UR-10
(Zeiss, Jena). Méfeno metodou KBr, v oblasti 400 —4000 em~!. Registrované spektrum
je na obr. 2.

* XXXI. sdéleni: F. Petra, A. Muck, Z. Chem. 6 (1966).



790 F. Petrii, A. Muck

aG/ %]

(<]

1 1 | I

1
20 200 400 600 800 1000°C

Obr. 1. Kiivky termické analysy preparatu ScPO, . «H,0 (v ~ 3,2).
1. kiivka védzkové analysy; 2. kfivka diferenéni termické analysy.
Na ose pofadnic je 4m [%].
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Obr. 2. Spektrum prepardtu ScPO, . 2H,0 (x ~ 3,2) v infra¢ervené oblasti.
Na ose poradnic je absorpce [9%].

Diskuse vysledku

a) VySe uvedeny hydratovany fosforeénan skandity je pfi dodrzeni nazna-
éeného postupu analyticky reprodukovatelny.

Z kiivky vazkové termické analysy (obr. 1, kiivka I) je patrné, Ze vzorek
ztraci na vaze hned od zaéatku zahiivani. Od 350 °C odpovida kiivka bezvodé
soli, pii celkovém ubytku na vaze 29 9.

b) Ktivka diferenéni termické analysy (obr. 1, kfivka 2) ukazuje endoter-
micky efekt s minimem pii 140 °C, odpovidajicim ztraté vody. Dalsi endoter-
micky efekt pii 300 °C, pomérné maly, ale reprodukovatelny, je spojen se za-
nikem netplné vyvinuté krystalové miizky, jak bylo rentgenograficky proka-
zano na preparatech vyzihanych na 280 a 310 °C. Dva exotermické efekty pii
800 a 830 °C jsou spojeny s krystalisaci bezvodého fosforeénanu skandi-
tého, ktery v oblasti 310—800 °C je rentgenograficky beztvary.
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¢) Fosforeénan skandity suSeny na vzduchu, s obsahem 3,2 H,0, jevi na
rentgenovém snimku pét velmi slabych difrakénich éar, d = 4,85; 4,50; 3,76;
2,91 a 2,10kX. Stejné ¢ary, smalymi odchylkamiv hodnotach d, se nachazeji téz
u preparati ptedem vyhiatych na 120, 200 a 280 °C, pfi éemz tyto hodnoty d
neodpovidaji hodnotam pro bezvody krystalicky ScPO, [1].

d) Spektrum naSeho preparatu vinfradervené oblasti posléze ukazuje (obr. 2),
7e voda neni vdzana v krystalové miiice. Dokladem je Siroka a mala absorpce
pii 1645 cm—! a pti 3420 cm—! [5]. Domnivame se proto, Ze existence dihydratu
fosfore¢nanu skanditého, jak je uvadén v literatute, je dosud sporna.

OB XUMHIHN BOJIEE BJIATOPOJHBIX METAJIJIOB (XXXII)
H XNIMHUH ®OCOOPHOKMNCJIOIoO CKAHIOUA
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Radenpa neopranmyeckoii xumuyu XUMUKO-TEXHOJIOTMYECKOr0 MHCTUTYTA,
IIpara

DochopnoKHCHBI CKAHIUI, KOTODPHI N0 KOHAYKTOMETPHUYECKOMY THTPOBAHIIIO OCAH-
maerca B Bupe ScPO,, 0w modyuex B ¢opme ruppara, ScPO, xH,O, npuyem x ~3,2.
Ilpemapar OB H3yyeH AQHAJIUTUYECKH, TEPMIIUECKHM aHAJII30M, peHTreHorpafuyecku
u nHPpaKkpacHoif crexkTpodoTomMeTpueii.
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Konduktometrisch wurde erwiesen, daB bei den Fillen von Sc3+ mit H,PO,bzw. mit
KH,PO, ein Scandiumphosphat ScPO, entsteht, das als Hydrat abgeschieden werden
kann. Die Zusammensetzung des lufttrockenen Priparats 1dBt sich mit der Formel
ScPO, . 2H,0 (mit & ~ 3,2) ausdriicken. Das Préparat, welches durchaus reproduzierbar
ist, wurde mit Hilfe der GTA und DTA untersucht (Bild 1). Réntgenographisch erwies
es sich als amorph, wahrend das IR-Spektrum auf das Vorhandensein eines nur locker
gebundenes Wasser hinwies (Bild 2).

Prelozil F. Petri
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