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Panee mamm [1, 2] mccnenoBaHo — KomriuiekcooOpa3zoBaHue B cucreme xiopuaa skenesa (1) c
aHTPaHWIOBOH KHMCJIOTOH B BOAHO-CIIMPTOBOM cpene npu 25%C'c npuMeHeHneM WM30TEPMHUYECKOTO METOMA
PacTBOPUMOCTH. Y CTAHOBJICHO 00Opa30BaHNE OJJHOI0 KOMIUIEKCHOTO COSMHEHUSI, OTBEYAIOIIET0 XMMHUUECKON
¢dopmyne: FeCl; 3NH,C¢H4COOH. J[lnsg waeHTU(QHUKAMM M XapaKTEPUCTHKA HOBOTO XHMHYECKOTO
COCIIMHEHUsI HAaMH TIPOBENEHO HCcienoBaHne AMPPEpPeHINaTIbHO — TEPMUYECKMM W PEHTTeHO()a30BBIM
METOJaMHU.

Judpdepenunansio — TepMudecknid  aHanus[2,3] Obul mpoBemeH Ha nepuBarorpageQ — 1000/ 1
cucremsl @.Ilaymuk,, U. [aymuk, JI. Opnen ¢pupmer « MOM » [2,3]. AHaIU3 OCYILIECTBISUICSA B BO3ILYLIHOM
cpene B auanasone Temreparyp or 20 go 1000%C, pexum marpesa — munamugeckuit ( dT / dt = 10
rpaj/MHUH), 3TaJIOHHOE BELIECTBO — MPOKaJIeHHBIH A [, 07, HaBecka oOpasuoB — 100mr, TG — 100 mr, 500 IV,
ATA - 250 [V, ATG - 250 [1V. Pe3ynapTaTl TEPMUYECKOTO MOBENCHUAAHTPAHWIOBOW KHCIOTBI U
anTpanunaraxenesa (I1I) mpusenenst Ha puc. 1,2
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Kak BuaHO M3 TepMOrpaMMbl aHTPaHWIOBOH KucioOTHI (puc.l), Ha kpusoii ITA B unTtepBase 70 -
1007C nabmomaercst HEOONBIION PHAOTEPMUYECKUI 3(D(EKT, CBA3AHHBINA C MOTMMOP(GHBIM IIpEeBpacHIEM
cTpykTypbl. OO 3TOM CBHAETEILCTBYET OTCYTCTBHE B YKAa3aHHOM IIPOMEKYTKE TEMIIEpaTyp KaKUX-THOO
CYILECTBEHHO BBIPRKEHHBIX IOTEPh BECa M COOTBETCTBYIOLIEro M3MeHeHHs Tpaekropud HTG —KpuBoii.
Or™meuennsnii HATG kpusoit (20-1507C) ruraBHEBI cOpoc Macchl (1, =1%5) 00yCIIOBIIeH BEIHOCOM U3 00pasia
aTMoc()epHOI1 BIIary, KOTOPBIA HE CBSI3aH C PacCMaTPUBAEMbIM S QPEKTOM.

B npenenax 130 - 220°C nporcxomuT pa3ioKeHHe aHTPAHUIIOBOM KHUCIIOTHI ¢ BRIOPOCOM B aTMocepy
neryuux coemuHeHUH( m,=91,08;). CormacHo CTEXMOMETPHUAHTPAHUIIOBOM KHCIOTBI TMPOUCXOIHUT
TEPMUYECKOE OKUCIIEHHE CTPYKTYPHO CBSI3aHHOTO BOAOPOAA M THIPOKCUIIBHBIX TPYII UCIIBITYeMON TPOOBI €
obpazoBanreM Monekyn Boxbl. [lpomecc oGe3BokmBanus octaBiser Ha JITA- KpuBOH TpaeKTOpHIO



CIIOKEHHOM M3 TPOTHUBOIOIOKHO HAIPABJICHHBIX KPUBBIX 3(Q(EKTOB — BHI0- U 3K303((PEKTOB, COBHAICHHE
XPOHOJIOTMM W TEMIIEPaTypHBIX HMHTEPBAJIOB Pa3BUTHS OTUX ABYX Pa3HOMOMSPHBIX peakiuii NPUBOOUT K
¢dopmupoBanmio (B npenenax 110 - 220°C) Hekoell cymMmmMapHOW JHMHHUM B BHAE IEepeBEpHYTHOro M —
oOpasHoro ouepranus. Tepmudeckas AerHaparalys U3ydaeMoro oOpasma HMMEET BBICOKOE 3HadeHHe
SHEPTUM AaKTUBALMU, O YeM cBUaeTenbcTByeT Hammune Ha JITG- kpuBOi BecbMa WHTEHCHUBHOTO IHKA,
BBICTPOGHHOTO B y3koM mpomexyTtke (130 - 220°C) Ttemmeparyp. [anpHelimmii pacmag —CHCTEMBI
MPOTEKAaeT MEHee WHTEHCHBHO U CONPOBOXKIAETCs BBIOpocoM B aTtMocepy 00pa3oBaBIIMXCS Ta30B(
mz=15,0%a ; m4=3,5% ;ms=2,5%). 31ech TepMorpaBUMETpHYECKas KpHUBasi BBISBIJIA TPH CTYIEHHU MOTEPU
Beca, OTBEYAIOLIME BBIHOCY M3 CHUCTEMa OCTaTKOB THIPOKCHJIBHON BOJBI, a30Ta W AWOKCHIA YIJIEpO.a.
Oxucnenne crpykTypHo cBs3aHHoro CO mo ypoBus O, mpotekaer B mpenenax ~400-500°C. B cBs3u ¢
stuMm JTA- kpuBasg B 3TOM JAMana3oHe TEMIEpaTyp IOKa3bIBAeT 3K30TepMHUUYECKHi MuK. Tepmudeckoe
uccnenoBanne  antpanwiataxenesa (III) FeCl; «3NH,C¢H,COOHmoka3pBaeT 3aMerHOE OTIHYHE B
TEPMUYECKOM TMOBEICHUM KOMILICKCA.
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Puc.2. JlepuBarorpammaFeCl; « 3NH,CsH,COOH

(puc.2) B mpomexyrke  Temmeparyp — 240-520°C  naOmromaercs — Oonee  MHTEHCUBHBIN
sK30TepMudeckuii  3¢d¢ekr. Ero 3HauMTenbHas MOLIHOCTE  OOYCIOBJIEHAONM30CTBIO TEMIIEPATyp
(opMHpOBaHHA YIJIEKUCIOrO0 Ta3a M3 NPOAYKTOB pachaja aHTPAaHWIOBOM KHCIOTBI M MPOLECCOM
OKHUCJICHHS KeJe3a, MPOTEKAIoIero B OJHy CTaiuio. Bce cXOomcTBO W pasiuude TEPMHUYECKHX
MOBECHNH BBI3BAHO HAIMYMEM B KOMIUIEKCE AHTPAHUIOBOH KHCIIOTBHI, AECTPYKIMs KOTOPOH MpOTEKaeT
10 550°C, a TarKe MPUCYTCTBUEM XJIOPHA KEJe3a. Penrrenodasoroe
uccrenoBanie o0pas3uoB aHtpaHmwiataxenesa (III) mpoomunocs Ha mudpaxromerpe JIPOH -3 (Culk,—
W3JIy4YeHUE, ¢ PIIBETPOM).

CbeMKy peHTTeHOrpaMM TIPOBOAMIIN HA AUarpaMMHON JICHTE MPY HENPEPHIBHOM 3alliCcy B UHTEPBAIIC
20-30° zpadycog YrJIOBOTO TOJIOKEHUS IETEKTOpa NMPHUEMHUKA W3MydeHHs. [lo M3MepeHHBIM YIJIOBBIM
MOJIOKEHUSIM M WHTEHCHBHOCTH OMNPENEsUIA MEKIUIOCKOCTHBIE PAaCCTOSHHUS & W OTHOCHTEIIBHBIC
WHTEHCHBHOCTH, KOTOPBIE MMPHUBENEHBI B Ta0M. lu mudpaktorpamme ( puc.3)[4]
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Puc.3 JudpakrorpammaFeCls - 3 NH,CsH4,COOH
Pentrenorpaduyecnii anamms FeCl; - NH,C¢H,COOH —H,0(C,HsOH)

Tabimna 1.
Ne 20 0 H I d(o) H k L A
1 12,48 6,24 26 44,82 8,2350 1 0 0
2 15,48 7,74 9 15,51 6,6462 1 1 0
3 21,52 10,76 |9 15,51 4,7944 1 1 1 a= 21,486
4 25,30 12,65 |32 55,17 4,0873 2 0 0
5 29,12 14,56 | 8,8 15,71 3,5606 2 1 1
6 38,38 19,19 | 58 100 2,7232 3 0 0

Ilpn wupeHTHUKAIIMKM PEHTTEHOrPaMMBl YCTAHOBJIEHO, YTO KoMiuiekcHoe coemuHenne FeCls
:3NH,C¢H,COOH mmeer kybuueckyro ctpykrypy: @=21,49A. Takum oOpazoMm, HaMM HOATBEpIKICHA
WHIUBUIYaJIbHOCTh  TOJYYEHHOIO HAaMH  KOMIUIEKCHOIO  COEIMHEHMs], YCTAHOBJIIEHO TEPMHUYECKOE
MOBEICHNE M THUI KPUCTAUIMYECKON peleTkn anTpanmiaraxkenesa (III).
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	Ранее нами [1, 2] исследовано  комплексообразование в системе хлорида железа (III) с антраниловой кислотой в водно-спиртовой среде при с применением  изотермического метода растворимости. Установлено образование одного комплексного соединения, отвечающего химической формуле: FeCl3 3NH2C6H4COOH. Для идентификации и характеристики нового химического соединения нами проведено исследование дифференциально – термическим и рентгенофазовым методами.
	Дифференциально – термический  анализ[2,3]  был  проведен  на  дериватографеQ – 1000/ Д системы Ф.Паулик,, И. Паулик, Л. Эрдеи фирмы « МОМ » [2,3]. Анализ осуществлялся в воздушной среде в  диапазоне температур  от 20 до , режим нагрева – динамический ( dT / dt = 10 град/мин), эталонное вещество – прокаленный , навеска  образцов – 100мг, ТG – 100 мг, 500 ϻV, ДТА - 250 ϻV, ДТG - 250 ϻV. Результаты термического поведенияантраниловой  кислоты  и  антранилатажелеза (III) приведены на рис.1,2
	рис1.Дериватограмма  NH2C6H4COOH
	Как  видно из термограммы антраниловой  кислоты (рис.1), на  кривой ДТА в интервале 70 - 100 наблюдается небольшой эндотермический эффект, связанный с полиморфным превращением структуры. Об этом свидетельствует отсутствие в указанном промежутке температур каких-либо существенно выраженных потерь веса и соответствующего изменения траектории ДТG –кривой. Отмеченный наTG кривой (20-150) плавный сброс массы (=1) обусловлен выносом из образца атмосферной влаги, который не связан с рассматриваемым эффектом.
	В пределах 130 - 220 происходит разложение антраниловой кислоты с выбросом в атмосферу летучих соединений( =91). Согласно стехиометрииантраниловой кислоты происходит термическое окисление структурно связанного водорода и гидроксильных групп испытуемой пробы с образованием молекул воды. Процесс обезвоживания оставляет на ДТА- кривой траекторию сложенной из противоположно направленных кривых эффектов – эндо- и экзоэффектов, совпадение  хронологии  и  температурных  интервалов  развития  этих  двух разнополярных реакций приводит  к  формированию (в пределах 110 - 220) некоей суммарной  линии  в  виде  перевернутного  М – образного  очертания. Термическая  дегидратация изучаемого  образца  имеет  высокое  значение  энергии  активации, о  чем  свидетельствует  наличие  на  ДТG- кривой  весьма  интенсивного  пика,  выстроенного  в  узком  промежутке (130 - 220) температур. Дальнейший  распад  системы  протекает  менее  интенсивно  и  сопровождается  выбросом  в  атмосферу  образовавшихся  газов( =15,0 ; =3,5 ;=2,5). Здесь термогравиметрическая  кривая  выявила  три  ступени потери  веса, отвечающие  выносу  из  система  остатков  гидроксильной  воды, азота  и диоксида  углерода. Окисление  структурно  связанного  СО до  уровня   протекает в  пределах  400-500. В связи  с  этим  ДТА- кривая  в  этом  диапазоне  температур  показывает экзотермический пик. Термическое   исследование   антранилатажелеза (III) FeCl3  *3NH2C6H4COOHпоказывает   заметное  отличие  в  термическом  поведении  комплекса.
	Рис.2. ДериватограммаFeCl3  * 3NH2C6H4COOH
	(рис.2) В промежутке  температур  240-520  наблюдается  более  интенсивный  экзотермический  эффект. Его значительная мощность  обусловленаблизостью температур  формирования  углекислого  газа  из  продуктов  распада  антраниловой  кислоты  и  процессом  окисления  железа, протекающего  в  одну  стадию. Все сходство  и  различие термических  поведений  вызвано  наличием  в  комплексе  антраниловой кислоты, деструкция  которой протекает  до 550, а  также  присутствием хлорида  железа.  Рентгенофазовое  исследование  образцов  антранилатажелеза (III)   проводилось на  дифрактометре  ДРОН -3 (–излучение, с фильтром).
	Съемку рентгенограмм  проводили на диаграммной ленте при непрерывной записи в интервале  20- углового  положения детектора приемника излучения. По измеренным угловым положениям и интенсивности определяли межплоскостные расстояния   и относительные интенсивности, которые приведены в табл.1и дифрактограмме ( рис.3)[4]
	Рис.3 ДифрактограммаFeCl3 ∙ 3 NH2C6H4COOH
	Рентгенографичесий анализ FeCl3 - NH2C6H4COOH –H2O(С2Н5ОН)
	таблица 1.
	таблица 1.
	№
	№
	2θ 
	θ
	Н
	I
	d(α)
	H
	k
	L
	A
	1
	12,48
	6,24
	26
	44,82
	8,2350
	1
	0
	0
	2
	15,48
	7,74
	9
	15,51
	6,6462
	1
	1
	0
	3
	21,52
	10,76
	9
	15,51
	4,7944
	1
	1
	1
	a= 21,486
	4
	25,30
	12,65
	32
	55,17
	4,0873
	2
	0
	0
	5
	29,12
	14,56
	8,8
	15,71
	3,5606
	2
	1
	1
	6
	38,38
	19,19
	58
	100
	2,7232
	3
	0
	0
	При идентификации рентгенограммы установлено, что комплексное соединение FeCl3  *3NH2C6H4COOH  имеет  кубическую структуру: =21,49Å.Таким  образом, нами  подтверждена  индивидуальность  полученного  нами  комплексного  соединения, установлено  термическое  поведение  и  тип  кристаллической  решетки  антранилатажелеза (III).

