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5009 Synthese von Kupferphthalocyanin
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York 1963; Mikrowellenanwendung: A. Shaabani, J. Chem. Research (S) 1998, 672-673

Klassifizierung

Reaktionstypen und Stoffklassen
Reaktion der Carbonylgruppe in Carbonsdurederivaten, Ringschlussreaktion
Carbonsaureanhydrid, Kohlenséurederivat, Heterocyclus, Farbstoff

Arbeitsmethoden
Synthese im Mikrowellenfeld, Ruhren mit Magnetrihrer, Erhitzen unter Riickfluss, Extra-
hieren, Abfiltrieren, Ableiten von Gasen

Versuchsvorschrift (Ansatzgroéfie 4.5 mmol)

Gerate

Mikrowellensystem ETHOS 1600, Glasrohr (40 cm, NS 29), 100 mL Zweihalskolben, Mag-
netrithrer, Magnetriihrstab, Riickflusskiihler, 2 Waschflaschen, Ubergangsstiick mit Schliff
und Olive

Chemikalien

Harnstoff (Schmp. 132.5-134.5 °C) 5.53 g (92.0 mmol)
Phthalsdureanhydrid (Schmp. 129-132 °C) 2.67 g (18.0 mmol)
Kupfer(l)-chlorid 500 mg (5.00 mmol)
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Ammoniummolybdat 75 mg (0.061 mmol)
Salzsdure (32%) 5mL
Ethanol (Sdp. 78 °C) 80 mL

Durchfihrung der Reaktion

Die Reaktionsapparatur besteht aus einem 100 mL Zweihalskolben mit Temperaturmessfuhler
und Ruckflusskiihler. Auf dem Riickflusskiihler wird tiber ein Ubergangsstiick mit Schliff und
Olive ein Schlauch zur Ableitung der bei der Reaktion entstehenden Gase angeschlossen. Der
Schlauch wird mit einer leeren Sicherheitswaschflasche verbunden und diese mit einer
Waschflasche, die mit etwa 300 mL Wasser gefiillt ist.

In den Reaktionskolben gibt man eine Mischung aus 5.53 g (92.0 mmol) Harnstoff, 2.67 g
(18.0 mmol) Phthalsdureanhydrid, 500 mg (5.00 mmol) Kupfer(l)-chlorid und 75 mg
(0.061 mmol) Ammoniummolybdat. Nach Zusatz von zwei Tropfen Wasser wird die Reak-
tionsapparatur mit dem Glasrohr im Mikrowellensystem installiert (siehe "Technische Anlei-
tung zum Aufbau der Standardrickfluss-Apparatur im Mikrowellensystem ETHOS 1600").
Das Eduktgemisch muss nicht homogenisiert werden, weil die vollstdndige Schmelze schon
nach etwa 2 Minuten erreicht wird. Das Reaktionsgemisch wird 10 Minuten bei einer Tempe-
raturbegrenzung von 250 °C mit 1000 W bestrahlt. Schon nach der Halfte der Zeit erstarrt die
Schmelze zu einer pordsen violetten Masse.

Aufarbeitung

Der auf Raumtemperatur abgekihlte Feststoff wird im Reaktionskolben zerstoRen, mit 50 mL
Wasser und 5 mL konz. Salzséure versetzt und mit Magnetriihrstab, Temperaturmessfiihler
und Rickflusskihler, aber ohne Gasableitung, wie oben im Mikrowellengerat installiert. Das
Gemisch wird mit 800 W 10 Minuten bei 102 °C unter Ruhren erhitzt, dabei werden tber-
schissige oder nicht umgesetzte Edukte aus dem Feststoff herausgeldst. Nach dem Abkihlen
wird der Feststoff (iber einen Faltenfilter abfiltriert, mit 50 mL Wasser und anschlieRend mit
wenig Ethanol auf dem Filter gewaschen und getrocknet. Das gelbbraune wassrige Filtrat
wird entsorgt. Rohausbeute: 2.40 g, violetter Feststoff

Das Rohprodukt wird mit 50 mL Ethanol erneut in den Zweihalskolben gegeben und mit
Magnetriihrstab, Temperaturmessfihler und Ruckflusskihler wie oben im Mikrowellen-
system installiert. Unter Einstrahlung von 500 W wird bei 80 °C fur 10 Minuten unter Rihren
erhitzt, dabei soll das als Nebenprodukt gebildete Dihydrophthalocyanin aus dem Feststoff
extrahiert werden. Nach Abkuhlen auf 50 °C wird das Produkt tber einen Faltenfilter abfilt-
riert, mit 20 mL Ethanol auf dem Filter gewaschen und im Exsikkator bei vermindertem
Druck getrocknet.

Ausbeute: 2.15 g (3.73 mmol, 83%); glanzende, violette, feinkristalline Substanz, unléslich in
organischen Losungsmitteln

Als Reinheitskriterium kann das Schmelzverhalten dienen: Ist bei Temperaturen bis oberhalb
von 200 °C kein Schmelzen oder Zersetzen zu beobachten, liegt reines Produkt vor. Die hier
isolierte Substanz war bis 360 °C stabil. Das als Nebenprodukt auftretende Dihydrophthalo-
cyanin schmilzt unter Zersetzung bei 195-197 °C.

2 Marz 2004



NOP http://www.oc-praktikum.de

Anmerkungen
Die Zugabe von zwei Tropfen Wasser vor dem Start der Reaktion erleichtert das Einkoppeln
der Mikrowellenenergie in das Feststoffgemisch.

Abfallbehandlung

Entsorgung
Abfall Entsorgung
wassriges Filtrat neutralisieren, dann:
Ldsungsmittel-Wasser-Gemische, halogenhaltig
schwermetallhaltig
ethanolisches Filtrat Losungsmittel-Wasser-Gemische, halogenfreli
Zeitbedarf

1 bis 2 Stunden

Unterbrechungsmaoglichkeit
Jeweils zwischen den Mikrowellen-Behandlungen

Schwierigkeitsgrad
Leicht

Analytik

Temperatur-Zeit-Abhangigkeit der Arbeitsschritte im Mikrowellenfeld

Synthese von Kupfer(l1)-phthalocyanin
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Extraktion von rohem Kupfer(ll)-phthalocyanin mit verdinnter Salzsaure
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Extraktion von Kupfer(l1)-phthalocyanin mit Ethanol
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IR-Spektrum vom Produkt Kupfer(l1)-phthalocyanin (KBr)
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