KATALIZIS



1. Bevezetés

1. 1. Katalizis

A katalizatorok olyan vegyiiletek, amelyek a reakci6 aktivalasi energidjanak
csokkentésével, azaz egy kedvezobb Ut megnyitadsaval, az egyensulyi helyzet befolyasolasa
nélkiil megnovelik a reakciok sebességét, mikozben reagdlnak a reakcidban résztvevod
anyagokkal ¢és a folyamat végén eredeti, kiinduldsi allapotukban kapjuk Oket vissza.
Kornyezetvédelmi szempontbol is fontos vegyliletek a katalizatorok, hiszen szelektivebb és
gyorsabb reakcioutak megnyitasaval csokkenthetd vagy elvileg megelézheté a hulladékok
képzddése. A katalizadtorok hasznalatat a kornyezetkimélés mellett a tervezhetdség tette a

vegyipar szdmara elengedhetetleniil sziikségessé.
1. 1. 1. Katalizatorok csoportositasa és jellemzoik

A katalizatorokat csoportosithatjuk aszerint, hogy a reakcidé lejatszodasakor a
katalizator a reakcideleggyel azonos vagy eltérd fazisban van; igy beszélhetiink homogén-,

heterogén- és biokatalizisrol.
Homogén katalizis:

A katalizator, amely altaldban meghatarozott szerkezetli atmenetifém-komplex vagy
szerves vegyiilet, a reaktansokkal egy fazisban helyezkedik el, azokkal és/vagy azok
oldoszerével az adott reakcidkoriilmények kozott homogén fazist képez. A homogén
katalizatorok altalaban rendkiviil szelektivek, azonban dragédk és nehezen lehet 6ket a
termékektdl elvalasztani. Vannak folyadék/folyadék és gaz/gaz tipusi homogén katalitikus

eljarasok. A homogén katalizis egyik legismertebb €s ipari szempontbol is fontos példa a

ia,ib

metanol karbonilezése Rh- és Ir-katalizator jelenlétében (1. abra).




CH.O0H + Hl s=——== CH;l+ H,0
CH;COl + H;0 =—= CHCOOH + HI

1. abra: Az ecetsavgyartas katalitikus kore és a bruttéd reakcidegyenletek

A katalitikus reakcio sebessége nem csak a szubsztratumtol fiigg, hanem a katalizator
ligandumait6l, a ligandumok koordinacidjatol a fématomhoz, valamint fligghet ezek

koncentraciojatol is.

Heterogén katalizis:

A heterogén katalizator a reaktansokkal nem elegyedik, t6liikk fazishatarral elvalasztva
helyezkedik el. Altaldban a katalizator szilird a reaktans pedig folyadék vagy gaz. A
katalizatorok lehetnek nagy fajlagos feliiletli, porézus anyagok, amelyeknél a reakcio a
porusokban jatszodik le. Kivételt képeznek példaul az oxid-tipusu katalizatorok, melyek nem
iiregesek (Ag0, etilén oxidaciojanal™). A heterogén katalizatorok elényei koziil érdemes
megemliteni, hogy konnyii dket elvalasztani a termékektdl €s olcsébbak homogén tarsaiknal,
azonban 4ltaldban nem szelektivek. Ennek ellenére - gazdasagossdguk miatt - az ipari
katalitikus eljarasok 60%-a hasznal heterogén katalizatort. Pl.: ammonia-gyartas, kénsav-
gyartas, kipufogogaz ,,méregtelenitése”, az etilén Wacker-oxidacidja Pd-mal aktivalt V,O;

katalizatorral. '™



Biokatalizis:

A Dbiokatalizatorok fajlagos aktivitassal rendelkezd fehérje tipusu vegyliletek
(enzimek), melyek csak egy meghatarozott reakciot katalizalnak. A biokatalizatorok eldnye
ebben a nagy szelektivitasban rejlik. Hatranyuk viszont, hogy rendkiviil dragék és érzékenyek
a hémérsékletre, a pH-ra, az oldészerre, az ionerdsségre, a szubsztraitum- és a termék
immobilizalt uredz enzim) katalizisben is.

1. 1. 2. A folyadék-folyadék kétfazisi homogén katalizis

Az egyik legjobban hasznalhato katalitikus rendszert akkor kapjuk, ha a homogén
katalizatorok eldny0s tulajdonsagait 6tvozziik a heterogén katalizatorok viszonylag egyszer
elvalaszthatosdgaval. Ennek egyik mddja a folyadék-folyadék kétfazisi homogén katalizis
alkalmazasa (2a. abra). A katalizator és a szubsztratum a reakci6 lejatszédasakor egy fazisban
talalhat6, majd a reakcid végén a termék és a katalizator két, egymadssal nem elegyedd fazisba
kertil. Az iparban alkalmazott legismertebb ilyen eljaras a SHOP-eljaras (Shell Higher Olefin
Process).iv Ebben az eljarasban a katalizatort (Ph,PCH,COOH nikkel komplexe) és a
kiindulasi anyagot (etilén) is butandiolban oldjak. A keletkezd nagyobb szénatomszdmu
olefinek rosszul oldédnak az alkoholban, igy konnyen elvalaszthatéak a katalizatortol és a
kiindulasi anyagtdl is. A folyadék-folyadék kétfazisu homogén katalizis masik tipusa, amikor
a katalizator ¢és a kiindulasi anyag két, egymassal bizonyos hémérsékleten (pl.
szobahdmérsékleten) nem elegyedd olddszerben van feloldva, melyek magasabb
hémérsékleten viszont elegyednek egymadssal, igy lehetdség nyilik a homogén katalitikus
folyamatok lejatszodasara. A katalizis végén, a reakcidelegyet lehiitve, a két olddszer ismét
szétvalik (2b. abra). Az oldoszereket a ,,similia similibus solvuntur” (hasonldé hasonlot old)

elv értelmében a termék tulajdonsagai alapjan valasztjak ki (2c. abra).
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1. 2. Hidrogénezés altalainos bemutatasa

Az atmenetifém komplexek altal katalizalt hidrogénezési reakcidk torténete hosszu
iddre nyulik vissza. A legismertebb ilyen komplexet, a Wilkinson-katalizatort, RhCI(PPhs);,
mar 1965-ben felfedezték, majd sikeresen alkalmaztak telitetlen szén-szén kotést tartalmazo

vegyiiletek homogén katalitikus redukciojara.™
1. 2. 1. A hidrogénaktivalas folyamata

Az alabbi egyenletek (2-5) az atmenetifém komplexek altal torténd hidrogénaktivalas

lehetdségeit mutatjak be.

[ML,] +H; — [M(Hy)L,,] +L (2)

[ML,] + H, — [MH,L,] (3)
[ML,] + H, — [MHL,] + H" 4)
2 [ML,] + H, — 2 [MHL,] (5)

Az 2. egyenlet alapjan képz6dé dihidrogén-komplexek™™ szamos hidrogénezési

reakcid koztitermékei.™ Mivel a 2. reakcioban a fém oxidaciods allapota nem valtozik, ezért az

ilyen hidrogénktivalasnak ott van jelentds szerepe, ahol az oxidativ addiciéo alacsony
stabilitast fémiont eredményezne. Példa erre a Ni(II)-t tartalmazé hidrogenaz enzim.*™

A 3. egyenletben oxidativ addicioval képzddik a dihidrido-komplex, amely fbleg
alacsony oxidaciods allapotu fémeket (Rh(I), Ir(I)) tartalmazé katalizatorokra jellemzo.

A 4. egyenletben felirt monohidrido-komplex képzddés bruttd reakcid, hiszen ezek a
specieszek az eldbbi két komplex deprotondlodasaval képzddnek. Ehhez a reakciohoz
természetesen bazisra is sziikség van, melynek szerepét vizes kozegii hidrogénezésnél a viz is
betdltheti.

A 5. egyenlet szerint képzddd gyokos hidridek kevésbé jellemzoek vizes k('jzegben.Xiv

A legismertebb ilyen mechanizmus szerint miikodo katalizator a [Co(CN)*T.
1. 2. 2. A hidrogénktivalas termodinamikai jellemzése

A hidrogénaktivalas termodinamikai jellemzéséhez az alabbi két egyenletre van

sziikségiink:
H,=H+H (6)

H,=H +H (7)



Gazfazisban a hidrogén homolitikus (6) egyenlet disszociacids energiaja (435,14
kJ/mol) joval kisebb, mint a heterolitikus disszociacidhoz (7) sziikséges energia (1669,42
kJ/mol).™ Vizes kozegben ez az arany megfordul (418,40 kJ/mol illetve 154,81 kJ/mol), ami a
proton ¢és hidridion nagy hidratacios hdjével (-1087,84 kJ/mol illetve -435,14 kJ/mol)
magyarazhato.

Az elébbiek természetesen nem iiltethetok at egy az egyben a fémkomplexekkel
végrehajtott reakciokra, de fényt deritenek a heterolitikus hidrogénaktivalds egyik

hajtoerejére.
1. 3. Foszfantartalmu hidrogénezé katalizatorok altalinos jellemzése
1. 3. 1. A foszfan-atmenetifém kolcsonhatasok altalanos bemutatasa

A foszfanok a fémorganikus katalizisben leggyakrabban hasznalt ligandumok. A
foszfan, a foszforatom nemkotd elektronparja révén 2 elektron donalasara képes o-donor n-
akceptor molekula. A foszfan és a fém kolcsonhatdsakor a foszfor a nemkotd, maganos
elektronparjaval a fém iires d-palyajara koordinal, a fém megfeleld szimmetridju d-palydja és

XVi

a foszfor o* palyaja kozott pedig viszontkoordinacio alakul ki (3. 4bra).
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3. abra: A foszfor atom és a kdzponti fém kdlcsonhatasa

A nitrogénnel ellentétben a foszfor inverzidja gatolt, igy lehetdség nyilik foszforon
kiralis ligandumok alkalmazasara is. A foszfan ligandumot tartalmaz6 katalizator
tulajdonsagai nagymértékben fliggnek a szubsztituensek tulajdonsagaitdl, hiszen a foszfanok
Lewis-bazicitasuknak koszonhetden nagymértékben befolydsoljdk a kozponti fém
elektronstiriségét. Az elektronkiildd csoportokat tartalmazo alkil-foszfanok bazicitasa
nagyobb, mint aromés tarsaiké™", ezért a kapcsolodd fématom elektronsiiriisége megné, a
fém-foszfor kotés pedig erdsodik. Az aril-foszfanok kisebb elektronsiiriisége a komplex
stabilitasat csokkenti, ami lehet elony, ha a katalitikusan aktiv speciesz egy foszfan-ligandum

XXX oo o gvdh
hatdsok is befolyasoljak a komplex méretét, a szubsztradtummal valé kolcsonhatdsat és

oldhatosagat is. Igy elényosen befolyasolhatd a reakcié szelektivitisa és csokkenthetd a



keletkezd melléktermékek mennyisége. Ezért gyakran modositjdk a foszforatom
szubsztituenseit a katalizator optimalis tulajdonsagainak eléréséhez. A foszfan ligandumok
koriiltekintd megvalasztasaval lehetdség nyilik aszimmetrikus hidrogénezési reakciok

kivitelezésére, amiért Knowles és Noyori™ 2001-ben Nobel-dijat kapott.

1. 3. 2. Foszfantartalmu hidrogénezé katalizatorok miikodése

A legismertebb foszfantartalmu katalizator a Wilkinson-katalizator (4. abra).

0
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4. abra: Wilkinson — katalizator
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Ez a katalizator az alabbi mechanizmus (5. dbra) szerint katalizalja olefinek hidrogénezését.

RhCI(PPh;),
1. 1épés
R_CHQ_CHZ_R' H2

RhCI(PPh;),
2. 1épés
5. 1épés,
HCIRh(R-CH-CH,-R")(PPh3), RhH,CI(PPhs),
3. 1épés
R—CH=—CH—R
4. 1épés

RhH,CI(R-CH=CH-R')(PPh,),
5. abra: Wilkinson-katalizator miikodési mechanizmusa

------

a katalizator oxidativ addicioval dihidrogén komplex képzddése utan dihidrid komplexé
alakul, mikdzben a fém oxidaciés szama +1-r6l +3-ra né. Ezt kovetden egy olefin molekula
koordinalédik a rédiumhoz, ezutan hidrid-vandorlas kovetkeztében egy alkil-komplex jon
létre. A kovetkezd 1épésben az aktiv katalizator képzddésével parhuzamosan irreverzibilisen
tavozik a termék. A 3. és 4. 1€pés reverzibilitasa miatt lehetdség van nagyobb szénatomszamu
olefineknél izomerizaciora.

Vannak olyan katalitikus ciklusok is, melyekben az aktiv katalizator egy monohidrido-

komplex. Ilyen példaul a RuCl,(PPhs); Osszetételli vegyiilet katalitikus ciklusa, melyben a



RuHCI(PPhs), jatszik fontos szerepet. Ebben az esetben a hidrogénezés a 6. abran lathato
mechanizmus alapjan megy végbe®®.

PPh,
PPh,

R_CHz_CHz_R' Hz
RuCly(PPh),

HC1 HCl

RuCl(R-CH-CH,-R')(PPh3), RuHCI(PPh;),

R——HC=CH—FR"’

RuHCI(R-CH=CH-R')(PPh;),

6. abra: Ruténium tartalmu katalizator mikodése

Ennél a ciklusnal természetesen sziikség van valamilyen bazisra, legtobbszor
valamilyen trialkil-aminra a tavozd HCI megkdtésére. Ez vizes kdzegben akar az olddszer is
lehet. A termék protondlddas soran tavozik a komplexbdl, azonban az itt belépd proton nem
feltétleniil azonos a heterolitikus disszocidcio folytan képzédott protonnal, hanem szdrmazhat
az olddszertdl is. Az ilyen reakcidutak vizes kozegben el6térbe keriilhetnek, hiszen a viz

sokkal inkabb tekinthetd protikus oldoszernek, mint egy szerves oldoszer.



2. Mérés leirasa

2. 1. Feladat ismertetése

A mérés célja az okt-1-én homogén hidrogénezésének homérsékletfiiggd vizsgalata
gazbiirettds modszerrel (H, fogyas kovetése az id6 fiiggvényében) valamint egy jellemzo
kinetikai paraméter, a TOF (turnover frequency) kiszdmitasa. Ez a paraméter megmutatja az
egy katalizdtormolekulan idéegység alatt lejatszodo katalitikus ciklusok szdmat. Szamoldsa a

(8) egyenlet alapjan torténik.

K M
TOF = Tt : nszubszt ) a (8)

kat

A (8) egyenletben K a t id6ponthoz tartozo konverzid szazalékban, t a K konverzio eléréséig
eltelt id6 masodpercben, ngypsz. @ szubsztratum-molekula anyagmennyisége, my, a katalizator

bemérési tdomege grammban, My, pedig a katalizator molaris tomege g/mol-ban kifejezve.
A méréshez sziikséges anyagok:

=  Wilkinson-katalizator toluolos oldata (5 mL, 2 mM)

=  Okt-1-én (156 pL, 112 mg)

= Toluol (5SmL)

= H,gaz

A méréseket a 7. abran lathato 1égkori nyomast hidrogénez6 késziilékben végezziik.

10
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7. abra: A 1égkori nyomast hidrogénezé késziilék

A hidrogénezd késziilék részei:

CS1 kétfurata csap, CS2 haromallasu csap, CS3 kétallasu csap, HT higanytartdly, GB
gazbiiretta, SM segédmanométer a 1égkdri nyomdson tartashoz, H hiitd, R reaktor, T1 a
reaktort ellatdé termosztat, T2 a biirettd ¢és a hiitdt ellaté termosztat, S szeptumos csap, M

magneses keverd, MKB magneses keverdbaba.
2. 2. A mérés pontos menete

Elokésziiletek:

1. A reaktort (R) szobahdémérsékleten hidrogénnel kell atobliteni. Ilyenkor mind a biiretta
csapja (CS2) 1l-es allasban, a segédmanométer csapja (CS3) zart allasban legyen. A
biirettaban (GB) a higanyszint és a segédmanométerben (SM) az oktanszint a lehetd
legmagasabban legyen. Erre azért van sziikség, mert igy nem marad levegd sem a
manomeéterben, sem a biirettaban.

2. A reaktor hidrogénnel val6 feltoltése utan a biirettat (GB) hidrogénnel kell feltolteni
(CS2, 3. allas) majd be kell allitani a segédmanométerben (SM) az oktanszinteket

11



(CS3 nyitott allas, CS2 2. allas) a higanytartaly (HT) 6vatos mozgatasaval. Majd a
manométer csapjat (CS3) elzarva, a biiretta csapjat (CS2) 1-es allasba kell forditani.

3. Hidrogén aramban az S csapon keresztiil a reaktorba toltjiikk az 5 mL toluolt valamint
az 5 mL toluolos katalizator oldatot.

4. A reaktort vakuumozva majd ismét hidrogénnel toltve a benne 1évé oldatot
levegdmentesiteni kell. A miveletet legalabb haromszor kell megismételni vigyazva,
hogy toluol ne keriiljon a késziilék tobbi részébe.

5. A katalizator oldat hidrogénnel torténd telitéséhez az oldatot 25 percig kevertetjiik

hidrogén atmoszféraban, szobahdmérsékleten.

A hidrogénezésre vonatkozo szabdlyok:

6. A 25 perc letelte utan a reaktort a termosztattal (T1) mar bedllitott hémérsékletre kell
fliteni. A masik termosztatot (T2) a 7. abran lathaté modon kell bekotni. Az oldatot a
homogén homérséklet eléréséhez 5 percig kell kevertetni. Ekdzben a biiretta (GB)
csapjanak (CS2) 2. allasa mellett a segédmanométer (SM) csapjat (CS3) is dvatosan
nyitott allasba kell forditani majd korrigalni a gazbiirettdban a higanyszintet, valamint
a segédmanométer oktanszintjét.

7. Az 5 perc elteltével a kimért szubsztratumot (156 pL) befecskendezziik és 0,5 percet
varunk a leolvasas megkezdése elott a ho- €s nyomdasegyensuly beallasa miatt.

8. A 0,5 perc letelte utdn megkezdjiik a hidrogénfogyasok leolvasasat 0,5 perces

1d6kozokben.

3. Jegyzokonyv

A jegyzOkonyvben az alabbiaknak kell szerepelnie:

- a 3 hémérsékleten mért id6-H, konverzid grafikonok (elég minden 2. pontot
kiszamolni ¢és &brazolni), melyhez a konverzié kiszamitasara a (9) egyenlet
hasznélhato

molkonverzié = Y =Vo) 100 9)
mMm
A (9) egyenletben Vi az x idében leolvasott térfogat, V a 0. percben leolvasott
térfogat €s Vi egy millimol hidrogéngaz térfogata 25°C-on.

- mindharom homérsékleten az 5., a 12,5. és a 20. perchez tartozé szdmolt TOF

értekek

- 1ovid szoveges értékelés a tapasztaltakrol

12



4. Ellenorzo kérdések

—_

. Ismertesse a katalizator fogalmat!

. Ismertesse a katalizatorok 3 f6 tipusat és definialja azokat!

. Mondjon ipari példakat a katalizatorok minden, a leirdsban szerepld tipusara!
. Vazolja fel és magyardzza el a kétfazist homogén katalizist bemutato abrat!

. Rajzolja fel a Wilkinson-katalizator szerkezetét!

. Mi a mérés célja és elve?

. Mit jellemez a TOF paraméter?

. Miért van sziikség a gazbiiretta termosztalasara?

O 00 3 N U K~ W DN

. Miért sziikséges a toluolos oldatot hidrogénnel teliteni?
10. Miért van sziikség a segédmanométerre?

11. A hidrogénezésnél milyen allasban kell lennie a késziiléken 1évd csapoknak?
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Heterogén katalizis vizsgalata

Bevezeto

A szén-szén kettdskotésre az addicids reakciokon kiviil jellemzé az is, hogy kdnnyen
oxidalhat6. Enyhe koriilmények kozott csak a m-kotés szakad fel és vicinalis diol
keletkezik. Erélyes koriilmények kozott teljes lanchasadas kovetkezik be, ilyenkor a
koriilményektdl fiiggden oxovegyiiletek (aldehidek) vagy karbonsavak képzddnek.

A gyakorlaton a ciklohexén (alkén) oxidativ hasitasat végezziik, igy termékként 1,6-
hexandisavat (adipinsav) kapunk Az adipinsavat a ,,Nylon 66 polimer eldallitasahoz
hasznaljak. A nylon 66 adipinsav és 1,6-diamino-hexdn monomer egységekbdl allo
polimer. A monomer egységeket amid-kotések kapcsoljak Ossze.

A hagyomanyos ipari eljarasban alkének oxidativ hasitdsdhoz erds oxidaloszerként
salétromsavat alkalmaznak. Laboratériumi koriilmények kozott forrdo kalium-
permanganat oldattal (KMnO,) végzik a reakciot, kdzben nagy mennyiségli mangan-
dioxid (MnO;) hulladék keletkezik.

Az éltalunk hasznalt ,,z61d” eljarasban egy alternativ oxidacios modszert alkalmazunk.
A ciklohexén hidrogén-peroxiddal torténd oxidacidjat natrium-volframat (Na,WOy)
katalizalja [1]. Ez az eljaras kornyezetkimélobb, mint a salétromsavas, vagy a kalium-
permanganatos reakcid. Bar a reakcié mechanizmusa még tisztazatlan, feltételezhetd,
hogy a volframat ion, a permanganat ionhoz hasonl6 szerkezete miatt hasonld szerepet
jatszik a reakcioban, mint a permanganat ion, de az atmenetileg redukalt volfram-
vegyliletet a hidrogén-peroxid oxidalja volframattd, igy a volframat ion a permanganat
ionnal ellentétben katalizatorként mikddik.

Ahhoz hogy a wolframat katalizator kifejthesse hatdsat, fazistranszfer katalizator
hasznalatara van sziikség. A féazistranszfer katalizdtorok biztositjak egy heterogén

crer

— egy kvaterner ammoénium s6 — a vizoldhat6 aniont a szerves fazisba viszi.

Fézistranszfer katalizatorként az iparban rendszerint kvaterner ammonium- és
foszfonium-sodkat, és makrociklusos poliétereket (koronaétereket) alkalmaznak.

Reakcidegyenlet
kat. Na, WO,
kat. Aliquat 336 COOH
+4H,0, —————————» +4H,0
KHSO, COOH
Reakciomechanizmus
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Sziikséges vegyszerek:

Név Képlet Mennyiség n/mol  M/g*mol”
Ciklohexén CeHyo 20¢g 0,0243 82,14 F Xn
Natrium-volframat-dihidrat Na,WO,- 2 H,O 0,5¢g 0,0015 329,85 Xn
"?tlriglgﬁt 330 o CHNICH),CHCl 05g 0,0012 404,16 Xn,N
hidrogén-peroxid H,0, 11,98 g 0,3522 34,01 Xn
Kalium-hidrogén-szulfat KHSO, 0,37 ¢ 0,0027 136,17 C
Adipinsav C4Hg(COOH), 146,14 Xi

Eszkozok:

gdémblombik (50 ml); visszafolyos hiit6; magneses keverd; pipetta; f6zopohar; tivegsziird

Munkavédelem:
Kertiljiikk a katalizatorral val6 érintkezést, mert szennyezOanyagokat vihet fel a borre.
Ugyeljiink a hidrogén-peroxiddal valé munka kdzben, hogy ne keriiljon bériinkre, se a
ruhankra.

Gyakorlati munka:

1.

Keverébabaval ellatott, visszafolyos hutdvel felszerelt 50 ml-es gomblombikba
adagoljunk 0,50 g natrium-volframat-dihidratot (Na,WO4*2H,0), majd 0,5 g
Aliquat 336-ot, 11,98 g 30%-0s hidrogén-peroxidot ¢és 0,37 g KHSO4-ot. Keverés
mellett adjunk a keverékhez 2,00 g ciklohexént. (A sorrend Iényeges!)

Melegitsiik a keveréket vizfiirdon intenziv keverés kozben egy orat (30 percig
95°C-on, 30 percig 100 °C-on). Allitsuk a keverdt a lehetd legnagyobb fordulatra,
mivel a kétfazisu katalizis 1ényeges eleme a megfeleld keveredés a szerves €s vizes
fazis kozott. A reakcid viszonylag kis hdmérséklet tartomanyban jatszodik le
eredményesen, igy iigyeljiink arra, hogy a reakcidelegy végig forrasban legyen, de
ne hevitsiik tal. Néha allitsuk le a keverést, hogy lassuk a fazisok szétvalasat. A
reakcionak akkor van vége, ha mar csak egy fazis lathato.

. Amikor a viz még forrd, pipettazzuk at az oldatot egy kis f6zOpoharba. Hagyjuk ott

a katalizatort (raragad a lombik falara, vagy kiilon olajos fazist alkot a lombik
aljan). Mossuk ki egyszer a gdbmblombikot 5 ml forré vizzel, és a vizet Ontsiik a
fozOpoharba. (Megjegyzés: Ennek a Iépésnek a gondos végrehajtasa a kulcsa a
termék sikeres tisztitasnak.)

Hirtelen hiitsiik le a fézépoharat jeges-vizes fiirdovel. 20 percen beliil csapadék
valik ki. Gytijtsiik 0ssze a nyersterméket vakuumsziiréssel.

Kis mennyiségii forr viz felhasznalasaval kristalyositsuk at a nyersterméket.
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6. Mérjiik meg a termék tomegét és szamoljunk termelést. (A varhato termelés 46%.)

7. Mérjiik meg a termék olvadaspontjat.

A gyakorlat K. M. Doxsee, J. E. Hutchison, Green Organic Chemistry, Universty of
Oregon, “Preparation and recrystallization of adipic acid” c. kisérletén alapul.

[1] K. Sato, M. Aoki, and R. Noyori, “A ‘Green’ Route to Adipic Acid: Direct Oxidation
of Cyclohexenes with 30 Percent Hydrogen Peroxide”, Science 1998, 281, 1646.

A jegyzokonyv
A jegyzOkonyvnek tartalmaznia kell:

- pontos bemérések

- apreparativ munka tomor, de reprodukalhato leirasa

- termelés atkristalyositas el6tt és utan, kristalyositasi veszteség
- atermék olvadaspontja

Ellenorzo kérdések:

irja fel a gyakorlaton elvégzett reakcid egyenletét!

Mi az Aliquat 336 szerepe az adipinsav szintézisében?

Mi jelzi az adipinsav eldallitdsa soran a reakcid végét?

Melyik komponenst adagoljuk utoljara a reakcidelegyhez az adipinsav szintézisekor?

Hogyan nyerjiik ki az adipinsav terméket a forrd vizes oldatbol?

Nagy ZH kérdések - Katalizis

1. Ismertesse a kiilonboz6 katalizator tipusok eldnyeit és hatranyait!

2. Ismertesse a Rh-katalizalt ecetsavgyartas katalitikus korét!

3. Ismertesse a folyadék-folyadék kétfazisu homogén katalizist!

4. {rja fel az atmenetifémek hidrogénaktivalasanak a leirasban szerepld reakcidegyenleteit és
magyarazza el dket!

5. Ismertesse a foszfanok lehetséges hatasait az atmeneti fémre! (legalabb 3 példa)
oldészerekben!

7. Ismertesse a foszfan-fém kolcsonhatast!

8. Rajzolja fel a leirasban ismertetett Rh-katalizalt hidrogénezés katalitikus korét!

9. Rajzolja fel a leirdsban ismertetett Ru-katalizalt hidrogénezés katalitikus korét!

10. Mire hasznaljak az iparban az adipinsavat?

11. Mi keletkezik — koriilményektdl fliggden — szén-szén kettds kotés oxidacidjakor?
12. Irja fel a ciklohexén adipinsavva torténd oxidacidjanak mechanizmusat!

13. Hagyomanyos ipari eljarasok sordn, illetve laboratériumi koriilmények kozott mit
alkalmaznak alkének oxidativ hasitdsdhoz?

14. Milyen anyagokat alkalmaznak az iparban fazistranszfer katalizatorként?
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