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(54) Zpisob pripravy Zeleznatych soli kyseliny

fumarové

(57) ReSeni se tyké zplsobu phipravy Zelez-
naté soli kyseliny fumarové a hydrogenie-
leznaté soli kyseliny fumerové reakei
kyseliny fumarové a nebo suspenze kyseliny
fumarové ve vodé, ziskané z kyseliny
maleinové nebo maleinanhydridu, se solemi
dvojmocného Zeleza rozgustnimi ve 8°dé'
Nejdrive je pii teploté 8o aZ 100 °C
pisobenim alkalii pPipravena siil kyseliny
fumarové, kterd s ekvivalentnim mnofstvim
Zeleznaté soll poskytuje hydrogsnieleznatou
sl kyseliny fumerové, Ta Je bud separovd-
na, nebo pPevedena bez izolace pii teplotd
8o a¥ 100°C plsobenim alkdlif a ekvivalent-
niho wnoZstvi soli dvojmocného Zeleza
na %eleznatou sil kyseliny fumarové,
ziskany produkt jJe ve vysoké kvalitd
i vytézku,
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Vyndlez se t¥kd zplmobu vyroby Zeleznaté soli kyseliny fumarové a hydrogenZelez=
naté soli kyseliny fumarové z kyseliny fumarové a/nebo maleinhydridu,

Zeleznaté goli kyseliny fumarové jsou v¥znamné pro poufit{ v huménni i veterindrni
wedicing, Poufivaji se jako doplnkovy zdroj Zeleza v multivitaminoznfch pFipraveich,
pfi obohacovdni potravin a krmiv Zelezem i jako pomocné lé&ivo nap¥iklad p¥i anémii.

PFi pfipravé se dosud postupovalo tak, %e smis kyseliny fumarové ¥i jej{ sodné
soli, rozpustné Zeleznaté soli a vody byla michdna bud za loboretorni nebo zvySend
teploty a pH suspenze bylo udriovéno p¥ipadnym pFidavkem alk4lif tak, aby nebylo vyss{
nez 5 (Span. 434 522),

Jinym zplisobem pFipravy bylo smisen{ FeSO4 . 7 H,0 & kyselinou fumarovou, resp.
8 jeji sodnou solf & melym wnofstvim metylalkoholu nebo acetonu pi*i laboratorni teplo~
t& s ndslednym odstrandnim rozpoustédla. (DOS 2 232 128),

Dal¥im zplsobem je pFiprava ze sodné soli kyseliny fumarové ve vodném roztoku, ke
kterému je pFiddn uhlovodik a FeSO, . 7 HyP. (A.Franke: Liebigs Annslen 491, 31, 33
(1931)).

Na znémé postupy navazuje v pozitivnim emyslu zpisob podle vyndlezu.

Podle vyndlezu se postupuje tak, Ze se kyselina fumarovd suspenduje do vody nebo
Je pouZita pPimo suspenze kyseliny fumarové ve vodd pfipravend z maleinanhydridu,
s vyhodou bez izolace. PFidavkem ekvivalentniho wno¥stvi béze XOH, kde X je bud Na, K
a nebo (NH4), Je pPipravena hydrogensil vzorce (X)(C4H204H), kde X znamend postupns
¥a, K, nebo (NH4). Ta reakei s rozpustnou Zeleznatou soli typu FeY, kde Y je nap¥,
8042' nebo 0122°, pFi teplotd 80 a% 100 °C, s vihodou 100 °C, poskytuje hydrogenfuma-
ran Zeleznaty vzorce Fe(C4H204H)2. Tato sdl je bud separovdma, nebo dile reaguje 8 bé-~
zemi XOH, kde X je bud Na, X nebo (NH4),‘na suifenou sl (X)aFe (C4H204)2, kde X znad{
po Y¥ad& bud Na, K nebo (NH4). Z této sloudeniny je reakei s ekvivalentnim mmo¥stvim
rozpustné Zeleznaté soli typu FeY, kde Y je nap¥. 8042' nebo 6122', p¥i teplotd 80 a¥f
100 °c, s vyhodou 100 °c, pFipravend Zeleznatd sl kyseliny fumarové Fe(04ﬂéo4).

Vyhodou podle vyndlezu je, Ze timto zplsobem je mo¥no zpracovat surovy reakéni
produkt kyseliny fumarové bez izolace. Podstatnmou vjhodou je, %e se ziskd produkt o
vysoké &istotd, splnujfei s velkou rezervou normované parameiry pro medicindlni{ ddely.
Vysoky vytéZek, bliZici se teoretickym hodnotém, wé znadny ekononicky efekt. Také
z ekologického hlediska, minimflni kontaminace odpadnich vod, je velmi v¥hodny. V ne-
posledniBEadé Je vyhodou i to, %e produkt m& vyhodnou krystalickou strukturu a nizky
obsah Fe’¥,

Zpisob pFipravy podle vyndlezu je objesndn pomoci pFikladd, které predmit vyndle=
zZu neomezuji,

Priklad 1

V bance opatfené michadlem, zpdtnym chladidem a vyhFivené topnfm hnizdem bylo
smichdno 20 g kyseliny fumarové se 100 ml vody a 7 g pevného NaOH, Suspenze byla za
uichdni zah¥ivéna na 100 °C, kdy se roztok vySe¥il, Pak byl do vrouciho roztoku p¥idén
roztok 24 g Fe50, . 7 H,0 v 50 ml vody & vznikld hnddoServend suspenze byla zah¥ivéne
10 winut pFi 100 °C. Po této dobd bylo pFidéno 6,5 g NaOH v 50 ml vody a potom p¥#i
100 °C byl pFiddn jedt¥ roztok 22 g Fe 50, . T Hy,0 v 50 ml vody. Suspenze byla michéna
pFL 100 °C je¥t¥ 20 minut. Vznikld Zeleznatd sdl kyseliny fumarové byla odsdta, 2 krit
promyte 100 ml demineralizované (deionizované) vody a suSena v suddrns pfi 100 °c po
dobu 5 hodin, Bylo ziskdno 28,25 g 14tky o obsahu 96,8 % fumaranu Zeleznatého s rimd-
sil % F33+, coZ je 96,6 % vytdfku na kyselinu fumarovou.
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Priklad 2
Provedeni pokusu podle p¥ikladu 1,

V bance bylo smichdno 600 mg kyseliny fumarové s 294,5 g KOH a 5 000 ml vody.
Smds byla vyh¥dta na 100 °C a pak nardz priddno 720 g FeSO, . T H,0. Suspenze byla za
michdni udrZovdna pFi varu po dobu 10 minut. Potom byl pFidén roztok 288,6 g KOH
v 1000 ml vody a suspenze byla op¥t uvedena do varu. Nakonec bylo p¥iddno nardz
706 g FeS0, * TH,0 & suspenze byla zs michéni udrZovédna na teplot§ 90 °C po dobu 30 mi-
nut. Pak byla vznikld sdl kyseliny fumarové odsdts, promyta 2 x 500 ml dewineralizova=-
né vody a suSena v suSdrnd p¥i 100 °C 5 hodin, Bylo ziskdno 764 g Zeleznaté soli kyse~-
liny fumerové o obsahu 95,8 % s primési 0,94 % F33+, coZ predstavuje 87 % vytéZku na
kyselinu fumarovou.

PFiklad 3
Provedeni pokusu podle pFikladu 1,

V bance bylo smichdno 20 g maleinanhydridu se 100 ml vody & pFidédno 0,5 g thiomo-
Soviny. Za michdni a plsobeni ultrazvuku byl pPi laboratorni teplot¥ maleinanhydrid
zhydrolyzovédn & preveden na kyselinu fumarovou b&hem 60 minut, Vznikl4 suspenze kyse-
liny fumarové byla smichéna s roztokem 8,0 g NaCOH ve 100 ml vody a za michdni pFivede-
na k varu. Vznikly roztok byl udrfovédn pbi dosafené teplotd 100 °C a postupnd, tek jako
v pfikladech 1 a 2, byly piid4dvény ndsledujfcl létky: 27,4 g FeSO4 « T Hy0; 7,4 g NaOH
v 100 ml H20 a 25,1 g FeSO4 « T Hy0. Suspenze byla zpracovdna obvyklym zpisobem. Bylo
ziskdno 30,1 g %eleznaté soli kyseliny fumarové o obsshu 98,1 % s pfimési 0,5 % Fe3+,
coZz je 90,1 % vytéiku na maleinanhydrid,

Priklad 4
Provedeni pokusu podle p¥ikladu 1.

V bance bylo smichéno 20 g maleinanhydridu ve 100 ml vody 8 0,5 g thiomodoviny.
Roztok byl zah¥ivén p¥i 100 °C po dobu 60 minut. Po této dobd bylo k suspenzi p¥iddno
30,8 ml 25 % NH,CH, a ddle, stdle za michdni & varu, byly ke vzniklému roztoku stej-
nym zplsobem jako v pFfedeBlych piikladech pHiddny ndsledujicf 14tky:

27,4 g FeSO4 o T H20; 28,6 ml 25 % NH4OH a nakonec 25,1 g FeSO4 . 7 H20. Suspenze byla
zpracovéne obvyklyw zpisobem, Bylo ziskdno 29,2 g Zeleznaté soli kyseliny fumarové
o obsshu 97,6 % s pFimdsi 0,8 % F83+, coZ Je 87,5 % vytéiku na maleinanhydrid.

Priklad 5
Provedeni podle pFikladu 1.

V bance bylo smichdno 20 g kyseliny fumarové ve 100 ml vody a 30,8 ml 25 % NH4OH.
Suspenze byla zah¥4ta na 80 °C a p¥i této teplotd byly za wichdni k vydefendmu roztoku
dévkovédny postupem stejnym jako u phikladu 1 a 2 tyto 14tky: 33,8 g (NH4)2Fe(SO4)2 .

* 6 H,0; 28,6 ml 25 % NH,CH & nakonec 32,1 g (NH4)2F8(304)2 . 6 H,0. Suspenze byla
zpracovéna obvyklym zpisobem. Bylo ziskdno 27,6 g %eleznaté soli kyseliny fumarové
o obsshu 98,1 % s.p¥imési 0,2 % Fe3+, to je 94,3 % vitd¥iku na kyselinu fumsrovou.
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Priklad 6
Provedeni podle pFikladu 1,

V bance bylo smichdno 20 g kyseliny fumarové s 200 wl vody a 7 g NaOH. Suspenze
byla zahPdte za wichdni na 100 °C, kdy se roztok vyle¥il, Ddle bylo nardz pFidéno
25 g PeSO4 . T H,0. Suspenze byla za wmichdni zah¥ivéna jeStd 20 winut, Potom byla sus~
penze ochlazena a prefilirovéna, 2 krdt promyta 100 ml demineralizované vody & usuliena
p¥i 80 % po dobu 5 hodin. Bylo ziskdno 24,1 g hydrogenfeleznaté soli kyseliny fumaro-
vé g prindsi 0,6 % F33+, coZ je 98,1 % vyt&Zku na kyselinu fumarovou,

Priklad 7

Provedeni podle prikledu 1,

V bance bylo smichdno 20 g kyseliny fumarové se 100 wl vody a 7 g pevného NaOH,
Suspenze byla za michéni zah#ivéna na 100 °C, na%e# byl do vroucfho roztoku pPidén
roztok 17,5 g FeCl, . 4H,0 v 50 wl vody & vznikld hnddodervend suspenze byla zah¥ivéna
10 minut p¥i 100 °C, Po této dobd bylo p¥idéno 6,5 g NaOH v 50 ml vody a potom p¥i
100 °C byl jeSt& pridédn roztok 16,1 g FeCl, . 4H,0 v 50 ml vody. Suspenze byla michdna
pFi 100 °C je¥t& 20 winut, Vznikld ¥eleznatd sl kyseliny fuwarové byla odsdta, 2 krdt
promyta 100 ml deionizované vody a sulena v suddrnd p¥i 100 °C po dobu 5 hodin, Bylo
ziskdno 27,9 g 14tky o obsahu 97,2 % fumaranu ¥eleznatého s pFiudsi 1,2 % F33+, coZ je
95,7 % vytéZku na kyselinu fumarovou,

PREDMET VYNLALEZU

Zplsob pripravy Zeleznatych soli kyseliny fumarové ze suspenze kyseliny fumarové
ve vod&, pFipravend bud p¥imo z kyseliny fumarové a/nebo z maleinanhydridu hydrolyzou
8 izowmeraci s vyhodou bez separace, vyznadujici se tim, Ze suspenze reaguje pFi teplo-
t& 80 a% 100 °C, & vfhodou 100 %, nejprve s bdzemi obecného vzorce X0H, kde X pied-
stavuje bud Na, K a nebo (NH4), za vzniku hydrogensoli vzorce (X)(C4H204H), kde X Je
bud Na, K & nebo (NH4), které v tomtéZ stupni reaguji s rozpustnymi Zeleznatymi solemi
typu FeY, kde Y je napf. 8042' nebo C1,°7, za vzniku hydrogenfumersnu Zeleznatého
vzorce Fe(C H204H)2, ktery je bud izolovén, nebo p¥ipadnd ddle reaguje s bdzemi XOH,
kde X je bud Na, K a nebo (NH,), p¥i 80 a% 100 °C, & vfhodou 100 °C, ze vzniku smiSené
soli (X)2F6(04H204)2, kde X je bud Na, K a nebo (NH4), kterd nakonec reaguje opdt
8 vySe zminényui Zeleznatymi solemi FeY, kde Y je nap¥. 8042' nebo 0122', na Zelezna~-
tou sl kyseliny fumarové Fe(c4H204), kterd je odfiltrovéna, promyta vodou & vysuSena,
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