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Zpisob  pFipravy hexaisoindolinového
komplexu Zeleza reakci anhydridu kyseliny
ftalové, mo&oviny, siranu Zeleznatého a du-
si¢nanu amonného tak, Ze se reakce provadi
v prostfedi organického rozpouStédla pFi
teplotd 130 aZ 250 °C, za katalyzy molybde-
nanem amonnym nebo oxidem molybdeno-
vym v mnoZstvi 0,05 aZ 0,4 % hmot. na fta-
lanhydrid.
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Vyndalez se tykd zplsobu pfipravy hexa-
isoindolinového komplexu Zeleza obsahuji-
ciho hydroxylové skupiny.

Porfinové a tetrabenzoporfyrazinové kom-
plexy Zeleza vykazuji katalytickou aktivitu,
kterd je disledkem koordina&ni vazby Ctyf
pyrazolovych atomil dusiku k centralnimu
atomu Fe (II) nebo Fe(lll). Tyto sloudeni-
ny, pfedev8im pak ftaloviamin Zeleza, kata-
lyzuji napf. oxidaci organickych sloulenin
(Cook A. H.: ]J. Chem. Soc. 1938, 1774; Roy-
als E. E., Horne S. E.: J. Am. Chem.
Soc. 77, 187 /1955/; Hock H., Kropf H.: ].
prakt. Chem. 9, 173 /1959/; Uri N.: Nature
177, 1177 /1956/), rozklad peroxidi (Cook
A. H.. ]J. Chem. Soc. 1938, 1761) a phsobi ja-
ko oxidadni katalyzdtory — sikativy u vysy-
chavych olejli (NSR pat. 920 666}). Vzhle-
dem k malé rozpustnosti ftalocyaninu Zele-
za se ve vSech ptipadech jedna o katalyzu
heterogenni. Snaha zlepSit jeho rozpustnost
a tim i zvysit jeho katalytickou ud¢innost
vedla jednak k pripravé derivati Italocya-
ninu Zeleza (Kaufmann H. P., Bernard M.:
Fette, Seifen, Anstrichmittel 66, 613 /1964/},
a jednak ke strukturni modifikaci této slou-
deniny — k syntéze hexaisoindolinového
komplexu trojmocného Zeleza [(Kaufmann
H. P., Fleiter L., Fette, Seifen, Anstrichmit-
tel 66, 819 /1964/).

I kdyZ hexaisoindolinovy komplex Fe(III)
je zndm od r. 1964, nebyla dosud jeho syn-
téza podrobné popséna a obecny postup pfi-
pravy, uvedeny v citované literature, vede
bud k neZddoucimu ftalocyaninu Zeleza, ne-
bo jsou vytéZky komplexu velmi nizké, a
proto i izolace z reakéni smési je obtiZnd a
neekonomicka.

Vyzkumem bylo nyni zjiSténo, Ze hexaiso-
indolinovy komple: trojmocného Zeleza su-
marniho vzorce CisHzgN14OsFe lze pFipravit
zplsobem podle vynélezu, ktery spolivéd v
reakci anhydridu kyseliny ftalové, moc&ovi-
ny, siranu Zeleznatého a dusinanu amon-
ného, pritem?Z tato reakce se provadi v pro-
stfedi organického rozpoustédla pii teplo-
t& 130 az 250 °C, za katalyzy molybdenanem
amonnym nebo oxidem molybdenovim v
mnoZstvi 0,05 aZ 0,4 % hmot. na ftalanhyd-
rid a do reakfni smeési se vhani vzduch ne-
bo kyslik.

Zplsob pfipravy hexaisoindolinového
komplexu Fe(Ill) je podle vynédlezu zalo-
Zen mna reakci ftalanhydridu, modoviny a
bezvodého siranu Zeleznatého za soulasné-
ho oxidatniho ptisebeni dusiénanu amonné-
ho a kysliku. Reakce je katalyzovana molyb-
denanem amonnym nebo oxidem molybde-
novym v mnoZstvi 0,05 aZ 0,4 % hmot. na
ftalanhydrid. V&i3i mnoZstvi katalyzatoru
nevede ke zvySeni vyt8Zku, ale mé za né-
sledek tvorbu neZddoucich sloucenin.
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Syntéza komplexu se podle vyndalezu pro-
vadi tak, Ze jednotlivé komponenty se sus-
penduji v organickém rozpouStédle, nap¥.
v dichlorbenzenu, trichlorbenzenu, 1l-chlor-
naftalenu, nitrobenzenu atd. Suspsnze se
zah¥eje na 130 a? 250 °C, s vyhodou na 160
az 190 °C, a soudasné se do smeési vhani
vzduch nebo kyslik. Dokonald homogeniza-
ce reakéni smési musi byt zajiSténa inten-
zivnim probubldavdnim vzduchem, pFipadné
jeSté pouZitim michadla. Reakce probihé
obvykle 2 aZ 8§ hodin.

Po uplynuti reak&ni doby se z reakéni
smési odfiltruji nerozpusténé sloudeniny a
z filtratu se izoluje hexaisoindolinovy kom-
plex Fe(Ill). Izolace se napf. provadi tak,
Ze rozpoustédlo se oddestiluje a ze surové-
ho produktu se extrahuje komplex chlori-
dem uhli¢itym nebo chloroformem.

Hexaisoindolinovy komplex Fe(lIIl), pf¥i-
praveny podle vynalezu, md sumarni vzorec
C4H3sN1403Fe a podle literatury (Kaufmann,
Fleiter: Fette, Seifen, Anstrichmittel 66, 819
/1964/) se jedna o Fe (II1)-bis-(ansa-dioxy-di-
aminoisocindolino}-dioxy-diamino-diaza-
-cyklo-tetraisoindolin. Tato sloudenina obsa-
huje 6 hydroxylovych skupin a je rozpustna
nap¥. v acetonu, chloroformu, chloridu uhli-
¢itém, nitrobenzenu, ve vysychavych olejich
atd.

NiZe uvedeny priklad ilustruje provedeni
podle vynalezu.

Priklad provedeni

Do 300 g nitrobenzenu se pfedloZi 10 g
ftalanhydridu, 5,1 g bezvodého siranu Zelez-
natého, 20 g modoviny, 4,1 g dusiénanu
amonného a 0,06 g molybdenanu amonné-
ho. Reakdni smés se za michédni a probubla-
vani vzduchem zah¥ivd na 170 °C po dobu
6 hodin. Pak se smés po ochlazeni na 20 °C
zfiltruje a z filtratu se oddestiluje nitroben-
zen k suchu. Surovy produkt se vyextrahuje
chloroformem a z roztoku se srazi Fe(III])-
-bis-{ansa-dioxy-diaminoisoindolino])-di-
oxy-diamino-diaza-cyklotetraisoindolin
hexanem. Ziskany komplex ma hnédou bar-
vu a jeho identifikace byla provedena na
zdklad& elementdrni analyzy a IC spekter.

Elementarni analyza C4Hz9N140sFe, m. hm.
963,80

Vypoéteno:
59,82 % C,
5,79 % Fe;

4,08 % H, 20,35 % N,

Nalezeno:
59,65 % C,
5,52 % Fe.

4,19 % H, 20,41 % N,
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PREDMET VYNALEZU

Zplisob piipravy Fe(lll)-bis-{ansa-dioxy-
-diaminoisoindolino Jdioxy-diamino-diaza-
-cyklo-tetraisoindolinu sumérniho vzorce
C48H7N1405Fe reakci anhydridu kyseliny
ftalové, modoviny, siranu Zeleznatého a du-
siénanu amonného, vyznafeny tim, Ze reak-

ce se provadi v prostfedi organického roz-
poustédla pfi teploté 130 aZ 250 °C, za kata-
lyzy molybdenanem amonnym nebo oxidem
molybdenovym v mnoZstvi 0,05 aZz 0,4 %
hmot. na ftalanhydrid, pF¥i¢emZ se do reaké-
ni smési vhani vzduch nebo kyslik.
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