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Uvod

V ramei vyzkumu specialnich keramickych materiald'
byla ovéfena klasickd metoda pfipravy isopropoxidu hlini-
tého — jednoho z alkoholatl hlinitych, které jsou b&zné
laboratorné pripravovany a primysloveé vyrabény.

Dle udajii dostupnych v literatuie®”’ je isopropoxid
hlinity laboratorné pfipravovan a primyslové vyrabén
z praskového nebo granulovaného hliniku rizné zrnitosti.
Hlinik je rozpoustén v bezvodém propan-2-olu. Reakce je
realizovana za minimalné 30% ptebytku propan-2-olu pfi
teploté bodu varu reakéni smési. Teplota se pohybuje dle
koncentrace roztoku mezi 83 az 85 °C. Reakce se bézné
provadi za ptitomnosti chloridu rtutnatého jako katalyza-
toru. Pri davkovani obvykle postacuje 5 hm.% katalyzato-
ru vzhledem ke hmotnosti reagujiciho hliniku. Priabéh
chemické reakce je popsan stechiometrickou rovnici:

Al + 3GCH,0H — (CH;0);Al + 3/2 H,

Nevyhodou uvedeného zpisobu ptipravy je prave
pouziti chloridu rtutnatého jako katalyzatoru. Rtut’ a jeji
slouceniny jsou klasifikovany jako latky nebezpecné, vel-
mi toxické. Proto podléhaji specialnim piedpisim tykaji-
cich se evidence jejich uziti, skladovani a veSkerého nakla-
dani s nimi. Béhem syntézy znecistuji slouceniny rtuti
vSechny reagujici i1 reakci vznikajici latky a reakeni apara-
turu. Existuje trvalé riziko jejich tniku do pracovniho
a Zivotniho prostfedi v dusledku poruch a netésnosti apa-
ratury. Zbytek hliniku z rozkladu je klasifikovan jako
nebezpecny odpad dle zakona o odpadech. VSechny mate-
rialy kontaminované rtuti proto musi byt ukladany na
skladkach nebezpecnych odpadu, coz je spojeno s vysoky-
mi poplatky za uloZeni.

Proto veskeré laboratorni vyzkumné prace kompliko-
valo pouziti katalyzatoru na bazi rtuti. Navic byl do systé-
mu reagujicich sloucenin vnaSen dal$i chemicky prvek,
ktery je v meziproduktech nezadouci. Potencidlni uzivatel
vyvijené technologie projevil zdjem o nahradu chloridu
rtutnatého jinym, nertutovym katalyzatorem. Proto bylo
rozhodnuto o vyzkouseni jinych chemikalii, které by vyka-
zovaly katalytické Gcinky.
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Laboratorni pfistroje a postupy

Experimentalni ¢ast
Chemikalie

V laboratornich podminkach*® byly pouzivany vy-
hradné laboratorni chemikdlie b&zné¢ dostupné na trhu
v CR. Praskovy hlinik ¢istoty min. 99,0 %, byl produkt
firmy ACROS ORGANICS, New Jersey, USA, dodany
firmou MERCK. Bezvody propan-2-ol (IPA) cistoty p.a.
(min. 99,7 %) dle PND 31-807-78 byl dodavan Lachemou,
o.p. Brno, zavod Neratovice. Jako katalyzator byl v prvni
fazi pokustt pouzit chlorid rtutnaty Ccistoty p.a. (min.
99,0 %) dodavany firmou PENTA, vyrobni divizi Chru-
dim. Ve druhé fazi pokust byl jako katalyzator pouzit
bezvody chlorid hlinity (min. 98,0 %) dodavany firmou
MERCK.

Pracovni postup

Pii ptipravé isopropoxidu hlinitého bylo zpravidla
davkovano 300 ml propan-2-olu na 15,0 g praskového
hliniku. Pfebytek propan-2-olu byl proti stechiometrické-
mu pomeru vyssi o 135 %. Toto davkovani je vyhodné jak
z hlediska chemismu procesu, tak s ohledem na nizsi vis-
kozitu reak¢ni smési.

Jak jiz bylo uvedeno, v prvni fazi pokusi byl jako
katalyzator pouzit chlorid rtutnaty. Zpravidla bylo davko-
vano 0,50 g HgCl, na 15,0 g praskového hliniku. Ve druhé
fazi pokust bylo k reagujicim slozkdm davkovano 1,0 az
1,5 g bezvodého chloridu hlinitého.

Reakéni smés byla po navazeni slozek davkovéna do
sklenéné baniky s magnetickym michadlem, opét zvaZzena
a umisténa na elektrickou topnou plochu. Na hrdlo roz-
kladné banky byl pfipojen zpétny vodni chladi¢ s teplomé-
rem. Za stdlého michani byla reakéni smés ohfivana
k teploté bodu varu, ktera je cca 83 °C. Jesté pred dosaze-
nim teploty bodu varu se zacaly uvolilovat bubliny vodiku.
Chemicka reakce rozpousténi hliniku v propan-2-olu je
exotermni a reakéni smés se intenzivné zahiiva. Pti kataly-
ze chloridem rtutnatym je prubéh reakce rychlejsi nez
v ptipad¢ pouziti bezvodého chloridu hlinité¢ho. To dokla-
daji déale uvedené vysledky. Pred dosazenim bodu varu
smési bylo vypnuto topeni nebo intenzita vytapéni snizena.
Od zacatku rozkladu byla do zpétného chladice puSténa
chladici voda. Chladny kondenzat propan-2-olu ze zpétné-
ho chladice postacuje pro chlazeni reagujici smési a potla-
¢eni pénéni. Za trvalého michani byl hlinik rozpoustén po
dobu 3 h.

Pak byl v laboratorni destilaéni aparatufe za atmosfé-
rického tlaku z reakéni smési oddestilovan prebytek pro-
pan-2-olu. Déle byl za snizeného tlaku oddestilovan iso-
propoxid hlinity. V rozkladné nadobé zbyval pouze tuhy
podil nerozpusténého hliniku a katalyzatoru. Tento zbytek
byl opét zvazen. Z rozdilu hmotnosti pfed reakci a po
reakci s destilacemi byla vypocitana G¢innost rozpousténi
hliniku. Pfiklady dosazenych tcinnosti rozkladu jsou uve-
deny v tab. I-III.
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Vysledky a diskuse

V prvni fazi pokusid pii pouziti katalyzatoru chloridu
rtutnatého bylo dosazeno primémé ucinnosti rozkladu
90,6 %, jak je uvedeno v tab. L.

Laboratorné bylo opakované ovéteno, ze vyse uvede-
nou reakci rozpousténi praskového hliniku v bezvodém
propan-2-olu lze katalyzovat také bezvodym chloridem
hlinitym (AICl3) zcela bez ptitomnosti chloridu rtutnatého.
Tim se zabrani tomu, aby byl do systému reagujicich latek
vnasen dalsi chemicky prvek, coz je vyhodné pro Cistotu
pripravovaného isopropoxidu hlinitého a dalSich z n¢ho
pfipravovanych produkti. Pouzitd metodika rozpousténi
a vyhodnoceni vysledkil byla stejna jako v ptipadé pouziti
chloridu rtutnatého. Dosazené vysledky uvadi tab. II.

Pokud byl pouzit jako katalyzator bezvody chlorid
hlinity, byla u¢innost rozkladu primémé 81,0 %, tj.
09,6 % nizsi nez v ptipadé pouziti chloridu rtutnatého.
S ohledem na mozné Uspory propan-2-olu bylo zkouSeno
snizeni piebytku propan-2-olu ze 135 % na polovinu
zdvojnasobenim davky praskového hliniku, pii ddvkovani

Tabulka I
Ucinnost rozpousténi praskového hliniku v propan-2-olu
za pfitomnosti HgCl,
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Tabulka III
Ucinnost rozpousténi prasSkového hliniku v propan-2-olu
za pritomnosti AlCl;

Vzorek  Vstup Al +kat. Vystup Al +kat.  Uinnost
[e] [g] (7]

1 30,0+ 1,5 8,20 73,97

2 30,0 + 1,5 7,80 75,24

3 30,0+1,5 8,40 73,33

4 30,0+ 1,5 7,93 74,82

Vzorek  Vstup Al+kat. Vystup Al +kat.  Uginnost
[g] (] (7]

1 15,0 + 0,05 1,80 88,04
2 15,0 + 0,05 1,78 88,17
3 15,0+ 0,5 1,36 91,23
4 15,0 +0,5 1,19 92,32
5 15,0 +0,7 1,27 91,91
6 15,0+ 1,1 1,29 91,98
Tabulka IT

Utinnost rozpoudténi praskového hliniku v propan-2-olu
za pritomnosti AlCl;

Vzorek  Vstup Al +kat. Vystup Al +kat.  Uginnost
[e] (g] (7]
1 15,0+ 1,0 3,30 79,37
2 15,0+1,0 3,01 81,19
3 15,0+ 1,0 3,74 82,19
4 15,0+ 1,0 2,60 83,75
5 15,0+ 1,0 2,30 82,50
6 15,0+ 1,0 2,57 83,93
7 15,0+1,5 3,40 79,39
8 15,0+ 1,5 3,30 80,00
9 15,0+ 1,0 3,09 80,63
10 15,0+1,5 3,10 81,21
11 15,0+ 1,5 3,80 76,96

katalyzatoru 1,5 g a stejnych reakénich podminkach. Vy-
sledky jsou uvedeny v tab. III.

Porovnanim vysledkti uvedenych vtab. Il a III je
patrné dalsi snizeni ucinnosti rozkladu pramémeé o 5,7 %
pfi davce katalyzatoru 1,5 g. S ohledem na rist viskozity
roztoku a niz§i ucinnost nebylo dale snizené davkovani
propan-2-olu do rozkladu pouzivano.

Zavér

Bylo prokdzéno, Zze reakci praskového hliniku
s propan-2-olem lze uspés$né katalyzovat bezvodym chlori-
dem hlinitym. Déavkovéani katalyzatoru musi byt 6 az
10 hm.% vzhledem ke hmotnosti reagujiciho hliniku.
Utinnost rozpousténi a tim vytéznost chemické reakce je
pfi pouziti bezvodého chloridu hlinitého jako katalyzatoru
0 9,6 % nizsi, nez je v ptipad¢ pouziti chloridu rtutnatého
pfi shodnych fyzikalné-chemickych podminkach reakce.
Orienta¢né bylo ovéfeno, ze ani prodlouZenim doby roz-
kladu na 5h nedoslo k vyznamnému zvySeni ucinnosti
rozkladu. Dilvodem je pravdépodobné to, Ze pfi pouZiti
AICI; je rychlost vratné reakce vyssi nez pii pouziti HgCl,.

Testy ucinnosti a rychlosti rozkladu praSkového hlini-
ku ve propan-2-olu s uvedenymi katalyzatory nebyly reali-
zovéany za zvySeného tlaku a teploty v autoklavu, kdy lze
ocekavat dosazeni srovnatelnych ucinnosti rozpousténi
hliniku na urovni 80 % v krat§im reak¢nim case.

Naprostym vyloucenim sloucenin rtuti z procesu
laboratorni pfipravy nebo primyslové vyroby isopropoxi-
du hlinitého je zcela vyfesen problém nebezpecnych, vyso-
ce toxickych sloucenin rtuti. Je tak odstranéno riziko kon-
taminace vSech pouzitych materiald, meziproduktt, vyrob-
ki a aparatur slouceninami rtuti. Poplatky za ukladéani
odpadd jsou pouzitim nertutového katalyzatoru vyrazné
snizeny. Je eliminovano riziko poskozeni pracovniho
a zivotniho prostfedi slouc¢eninami rtuti.

K rozkladu byl rovnéZ pouzivan propan-2-ol oddesti-
lovany z reak¢éni smési. Pokud obsahoval v disledku sorp-
ce atmosférické vlhkosti vice vody neZ origindlni alkohol
(do 0,2 % H,0), bylo mozné jej dosusit zvySenim davky
chloridu hlinitého v mnozstvi cca 0,5-1,0 g pied davkova-
nim praskového hliniku. K rozkladu praskového hliniku je
tedy mozné pouziti regenerovaného propan-2-olu bez rizi-
ka hydrolyzy pfipravovaného isopropoxidu hlinitého.
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M. Richter (Faculty of Environment, J. E. Purkyné
University, Usti nad Labem): A New Catalyst for the
Synthesis of Aluminum Isopropoxide

Aluminum reacts with excess anhydrous propan-2-ol
at the boil in the presence of a catalyst. The toxic mercury
(IT) chloride catalyst can be replaced by anhydrous alumi-
num trichloride. The yields of the reaction are somewhat
lower but the catalyst is hazardless.
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