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Vynédlez se tykd zplsobu p¥ipravy hexaisoindolinového komple~-
xu Zeleza reakcl siranu Zelezitoampnného, diiminoftalimidu, dusgid-
nanu emonného a moloviny za p¥itomnosti oxidu molybdenového nebo
molybdénanu amonného.

Hexalsoindolinovy komplex Fe(III), jeho¥ p¥iprava je pred-
métem tohoto vyndlezu, md sumdrni vzorec C48H39N14O6Fe a podle li-
teratury sc jednd o Fe(III)-bis-(ansa-dioxy-diamino-isoindolino&D-
~dioxy-diamino-diaza-cyklo-tetraisoindolin (Kaufmann, Fleiter: Fet-
te, Seifen, Anstrichmittel 66, 819 (1964)). Technicky vyznem kom-
plexu spoﬁivé v jeho vynikejici katalytické ddinnosti. Hexaiso-
indolinovy komplex Fe(III) byl aplikovén jako siketivum pro VySy =
chavé oleje, jako urychlovad vytvrzovdni nenasycenych polyesteri,
p¥i polymeraci akrylonitrilu, styrenu, vinylacetdtu atd. P¥ipravu
této sloudeniny je moZno provdd&t postupem spodivajicim v reakeci
ftalanhydridu a modoviny se siranem Zeleznatym (Kaufmenn, Fleiter
- Viz vyge), avSak poZadovand sloudenina vznikd jen v nizkém vy
t8%ku (5 aZ 10 % teorie) a jeji izolace z reakdniho produktu je
proto obtiZnd. ZvySeni vyt8Zku na 25 a% 40 % teorie lze dosdhnout
reakei soli trojmocného Zeleza, anhydridu nebo dinitrilu kyseliny
ftaloveé, moéoViny a dusidnanu amonného p¥i teplotd 160 a% 210 °¢

(5. audorskd osrediens 220 192).

Vyzkumen bylo nyni zjistdno, Ze hexaisoindolinovy komplex
Pe(III) 1lze pripravit ve vytdiku cca 95 % teorie reakei 2,6 a¥
3,2 dilu bezvodého siranu ﬁelezﬁatoamnnného, 8,7 az 18 4114 di-
iminoftalimidu, 0,5 aZ 1,5 d{lu dusidnanu amonného, 2 a% 7 dfld
modoviny a 0,05 az 0,3 dilu oxidu molybdenového nebo molybdenanu
amonného v prost¥edi organického rozpoustddla p¥i teplotd 100 a¥
180 °C, p¥idem¥ uvedend dily znamenaji dily hmotnostni.
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Zpusob pripravy hexaisoindolinového komplexu Fe(III) podle
vyndlezu se zdsadnd 1i8{ od d¥{iv&j¥ich postupl v tom; ¥e Jako
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vychozi suroviny se nepouzivd anhydridu nebo dinitrilu kyseliny .
ftalové, ale diiminoftalimidu, Dosdhne se tak podstatné vyssiho
vité¥ku poZadované sloueniny, a zéroven se reakce mlfe provddét
. p¥i ni¥¥i teplotd neZ tomu bylo dosud. Oproti dogavadnim postu-
pim se rovndZ zkrdti reakini doba. '

P¥iprave komplexu se podle vyndlezu provadi tak, %e se siran
éelezitoamonny, diiminoftalimid, dusidnan amonnj, moéovina a oxid
molybdenovy nebo molybdensn amonny smisi (zhomogenizuji) v orﬂa-
nickém r02poustedle, reakcnl smés se vyhPeje na 100 aZ 180 C
g vyhodou na 120 a% 160 °¢, a do sm&si se zalne vhén&t vzduch
nebo kyslik. Pro reakeci je mo¥no poufit pouze siran Zelezitoamon-
ny dokonale zbaveny krystalové vodye.

Reskce se provddi v organickém rozpoustédle, napf. v dichlor-
benzenu, trichlorbenzenu, nitrobenzenu, 1—chlornaftalénu atds
Vzduch nebo kyslik se do reakdni sméel vhanéji s vyhodou pres po-
rézni prepdzku.

Zpusob izolace hexaisoindolinového komplexu Zeleza se musi
provadét s ohledem na druh pouZitého organického rozpoustédlae
Obvykle se v8ak Vv reakdéni smési nejprve odfiltruji nerozpudténé
gloudeniny a z filtratu se rozpoudtddlo oddestiluje napfs za sni-
Yeného tlaku. Z odparku, tj. ze gurového produktu, lze komplex
vyextrahovat naprs. chloridem uhliditym, chloroformem aj.

Zphsob p¥ipravy hexaisoindolinového komplexu Fe(III) ge uké-
zén v prikladu, ve kterém dily znadi dily hmotnostni.

P¥iklad provedeni

Do 250 di1l0 nitrobenzenu bylo pootupne vneseno 18 dafld di-
iminoftalimidu, 3,2 dilu bezvodého siranu zelezﬁaioamonneno, 6,5
dilu modoviny, 1,0 df{lu dusidnanu amonného a 0,2 dilu oxidu mo-
lybdenového. Do reekéni smési byl vhéndn vzduch a smés byla Vy—
nidta na 160 °C. Realkce byla provddéna po dobu 1,5 hbflse Po ochla-
zeni na 25 °C byla smés zfiltrovéna a z filtrdtu bylo rozpouute—
dlo oddestilovdno za tlaku 2, 6 kPa. Odparek byl vye: xtrahovan
chloroformem, Po odpafeni chloroformu bylo zigkdno 12,2 g Fe{IIL)-
~biu~(ansa-djoxy—diamino—isoindolinqa)-dio cy~-diamino-diaza~cyklo-

’

~tetraisoindolinu, coZ je 96 % teorie (politdno na siran Yelezres

toamonny).
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Zplisob piipravy hexaisoindolinového komplexu %eleza sumdr-
niho vzorce 048H39N1406Fe reakei piisludnych sloZek v organickém
rozpoutédle, vyznadeny tiq, Ze se provede reakce 2,6 a¥ 3,2 dilu
hmel, bezvodého siranu Zelezdwboamonného, 8,7 a? 18 d{10 hmél,diimino-
ftalimidu, 0,5 a% 1,5 dilu hmd.dusiénanuramonného, 2 aZz 7 dai18 hme.
mocoviny a 0,05 aZ 0,3 dilu hmef, oxidu molybdenového nebo molybde-
nanu amonného, p¥i teploté 100 a¥ 180 °c,
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