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& COMPUSI AL FE(Ill) $| PROCEDEU DE OBTINERE

(57) Rezumat:

Inventia se refera la compusi de coordinatie al Fe(lll) si
la un procedeu de obtinere a acestora. Compusii, con-
form inventiei sunt sub forma de substante solide de
culoare violet, solubile In apa la 20°C si prezinta o tem-
peraturd de descompunere de 180...200°C. Procedeul
conforminventiei consta din punerea in contacta FeCl,
cu un colorant2-amino-6-metoxibenzotiazol sulfonat de
sodiu-1-naftol-4- sulfonat desodiu, intr-un raport molar

de 1:1, 1:2, 1:3, cu agitare timp de 90 min la tempe-
ratura camerei, in apd, predusul fiind separat prin cen-
trifugare fa 4000...5000 rpm, dupd cars se spalé de 5
ori cu un amestec apa:alcool efilic 1:1 si se usuca la
105°C.
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Compusi ai Fe(ll!) si procedeu de obtinere

Inventia se referd la compusi ai Fe(lll) utilizati la vopsirea [anii in
industria textila si procedeul de obtinere a acestora.

Se cunosc in prezent numerosi compusi ai Fe (Ill) incadrati in categoria
complecsilor [1],[2] care se utilizeaza in procesele de vopsire a (anii.

Principalele dezavantaje ale compusilor sus mentionati sunt:

-stabilitate scazuta a complecsilor formati in baia de vopsire cu o influenta
negativa in procesele de prelucrare ultericara a materialeior vopsite;

-calitate scazuta a materialelor vopsite cu acesti compusi.

Ceil mai asemanatori complecsi cunoscuti ai Fe folositi in procesele de
vopsire a lanii sunt combinatiile complexe ale Fe cu coloranti azoici.[1],[2].

Problema tehnica pe care o rezolvd inventia consta in obtinerea unor noi
compusi de coordinatie ai Fe(lll) cu 2-amino-6-metoxibenzotiazo! sulfonat de
sodiu —1-naphtol-4-sulfonat de sodiu cu aplicatii in industria vopsirii i&nii cat si
metoda de obtinere a acestora [3],[4].[5],[6].

Solutia problemei tehnice consta in sintetizarea a trei complecsi ai Fe(lll)
cu 2-amino-6-metoxibenzotiazol- sulfonat de sodiu -+1-naphtol-4-sulfonat de
sodiu avand solubilitate ridicata si caracteristici specifice pentru vopsirea lani
folosind un procedeu de obtinere in solutie ai acestora.

Principalele avantaje ale inventiei propuse sunt:

-permite obtinerea a trei complecsi cu Fe(lll) cu solubilitate suficient de mare
pentru a putea fi folositi in procesele de vopsire a lanii;

-compusii obtinuti nu sunt nocivi, au stabilitate termica mare si se sintetizeaza
printr-un procedeu relativ simpliu.

Conform inventiei procedeul de obtinere decurge intr-un vas de reacfie cu

volumul de 1000-1500 mL prevazut cu agitator magnetic in ¢ inroduce 2-
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amino-6-metoxibenzotiazol- sulfonat de sodiu —1-naphtol-4-sulfonat de sodiu in
concentratie 0,1M se porneste agitarea dupa care se introduce in masa de
reactie FeCl; 0,1M. Amestecul reactant se agita circa 30 - 40 minute dupa care
produsul rezultat se separa prin centrifugare folosind un separator centrifugal ce
functioneaza cu circa 4000-5000 rot/min.Precipitatul format in urma centrifugarii
se supune unei operatii de uscare la temperatura de 105 °C.

Folosind acest procedeu randamentul reactiilor de sinteza este in toate cazurile
de peste 99 % si conduce la obtinerea de produse solide, de culoare violet, cu
solubilitati in apa de 1,5-2% si de 20% in DMSO.

Se prezinta in continuare un exempiu de obtinere a unuia dintre
complecsii mentionati , respectiv—{Fe(C1sH1oN3S305Naz)(H20)4]Cl; tintr-un pahar
Berzelius de 0.75 L prevazut cu un agitator magnetic se introduc 500 mL apa,
£,05 moli de FeCl; si 0,05 moli 2-amino-6-metoxibenzotiazol-sulfonat de sodiu
—1-naphtol-4-sulfonat de sodiu. Se agita amestecul obtinut timp de 80 minute
apol se separa produsul solid prin centrifugare dupa care se spald succesiv cu
un amestec de apa alcool etilic in raport volumetric 1:1, de cinci ori. Dupa aceste
operatii produsul este supus uscarii la temperatura de 105 °C pana la pondere
constanta.

Prin acelasi procedeu se pot sintetiza produsii proveniti de la aceeasi
reactanti insa in raport molar 1.2 respectiv 1:3.

Reactiile care au loc corespund urmatoarelor ecuatii chimice:

[C1sH11N3S308)>+2Na" + H'+Fe>+3CI + 4H,0 —[Fe(C1gH11N3S350g)Nazl?"+2CT
+H +CI

2[C1gH11N3S30¢1"+4Na" + 2H™+ Fe**+3CI + 2H,0
—[Fe{C15H11N3S30gNaz),] +Cl + H™ + CI

3[C1aH11N3S306 +6Na" + 3H*+Fe¥ +3CI + 4H,0 —[Fe(C1sH11N3Ss0sNay)sl +
3(CF+ HY)

Compusii sintetizati folosind procedeul sus mentionat au fost testati ia vopsirea
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realizat cu acid sulfuric(1.a) si alte patru vopsiri in mediu acid , pH=4 realizat cu
acid acetic(1.b) utilizand cei trei complecsii sintetizati mai sus si coiorantul

necomplexat.

Au fost luate in lucru 0,2 g [and, pentru fiecare caz. Baia de vopsire
continand:4 mL solutie complex (colorant) de concentratie 0,510°moliL. 16 ml
apaa sulfat de sodiu 3%, 0,05 mL acid sulfuric 10g/L (pH =4) , a fost adusa la
temperatura de 100°C, si Hm=1:100. Timpul de lucru a fost de 10 minute.
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Revendicari

1. Compusi ai Fe(lil) definiti de formulele:[Fe(C1sH1oN3S308Naz)(H20)4]Cly,
[Fe(C1sH10N3S308Na2)(H,0),]Cl,  Fe(C1sH1gN3S30gNay)s], caracterizati  prin
aceea ca 2-amino-6-metoxibenzotiazol sulfonat de sodiu —1-naftol-4-sulfonat de
sodiu reprezinta anionul si avand urmatoarele proprietati fizico-chimice :sunt
solizi, de culoare violet, solubili in apa la temperatura de 20 °C avand temp de
descompunere de 190-200°C.

2. Procedeul de preparare a compusilor Fe(lll) conform cu revendicarea 1.
caracterizat prin reactile FeCl; cu colorantul 2-amino-6-metoxibenzotiazol
sulfonat de sodiu —1-naftol-4-suifonat de sodiu au loc in raport moiar de
1:1,1,2,1:3 la temperatura camerei folosind ca solvent apa apoi produsul de
reactie este separat prin centrifugare spalat succesiv cu alcool etilic si apa
urmand a fi uscat la 105 °C pana la pondere constanta.
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