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(57) Anotécia:

Aspoti jeden oxid alebo hydroxid iridia, ktory méZe ale
nemusi byt’ hydratovany alebo ich zmes v kvapalnej faze
sa za pritomnosti rozpi¥tadla zmie¥a s kyselinou jodovo-
dikovou alebo so zli€eninou schopnou uvolnit’ kyselinu
jodovodikowii v takom mnoZstve, aby pomer poftu mélov
kyseliny jodovodikovej k poétu mélov iridia bol 1 aZ 100.
Roztok na béze iridia, sa pouZiva ako katalyzitor pre kar-
bonylatné reakcie nasytenych alebo nenasytenych linedr-
nych alebo rozvetvenych alebo cyklickych uhlovodikov.
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Spdsob pripravy roztoku na bdze iridia, takto ziskany roztok
a pouzitie tohto roztoku ako katalyzatora.

Oblast techniky

Vyndlez sa tyka pripravy roztoku na baze iridia, takto
ziskaného roztoku a pouzitia takto ziskaného roztoku ako kata-

lyzatora.

Doteraisi stav techniky

Iridium je velImi dobre =znamy katalyzdtor, ktory sa
pouziva pri mnohych typoch reakcii. Ako priklad je mozné
uviest pouZitie katalytickych systémov na bdze iridia pri
karbonylaénych reakcidch zlucenin typu alkoholov, éterov alebo
esterov karboxylovych kyselin, ktoré sa uskutoénujd za uGcelom
ziskania najmd karboxylovych kyselin alebo anhydridov karbo-
xylovych kyselin. TieZ je zndme pouzZitie iridia ako kataly-
zdtora pri hydroformylaénych reakcidach olefinov, ktoré pro-
dukuji aldehydy. Tento typ katalyzatora sa méZe tieZz pouZit
pri vyrobe kyseliny octovej izomerdciou metylformidtu alebo
méZe byt alternativne pouZity pri reakcidch vodného plynu.

Pokial sa jedna o pripravu karboxylovych kyselin
karbonyldciou v patente US 3,772,380 je uvedené pouzZitie
katalytickéno systému, ktory existuje v rozpustnej alebo
nerozpustnej forme v reakénom prostredi. Tento katalyticky
systém pouziva iridium, ktoré sa mézZe z1lucit s halogénom, ale-
bo kovalentnym halogenidom, napriklad alkylhalogenidom. Iridi-
um sa do reakénej zmesi méze zaviest bud priamo vo forme zla-
¢eniny obsahuijicej halogén alebo vo forme dvoch separdtnych
zli¢enin, ktoré predstavuji prekurzory findlnej zldceniny,

ktora obsahuje iridium a halogén.

Pri uskutoé&riovani spésobu opisaného v uvedenom patente
Vv priemyselnom rozsahu, najmd v sivislosti s katalyzou usku-

toéfiovanou v homogénnej fdze, je moZné pozorovat mnoho nevy-



hod. V&ésina zludenin uvedenych v uvedenom patente nie Jje
priemyselne dostupnd a ich syntéza je velImi zlozita a draha.
Okrem toho méZu tieto zliéeniny obsahovat zlozZky, ktoré su
nevyhovujice pre pouZity reakény systém a predstavujd riziko
zamorenia reakéného prostredia alebo mézu rusit priebeh

reakcie.

V uvedenom patente US je tieZ uvedena moZnost pouZitia
pevnych zliéenin a priame pouZitie tychto zldcenin v reakcénom
prostredi. Takyto postup vSak nie Jje beZny v priemyselnej
praxi. V skutoénosti tento postup =zahrfiuje iniciaénd reakCnu
periédu (mdlo produktivnu), zodpovedajicu dobe potrebnej na
ziskanie findlneho rozpustného katalyzdtora. To mdéZe byt tiez
priéinou inhibicie katalyzadtora alebo alternativne pric¢inou
produkcie vedIajSich produktov.

Pokial sa jednd Specificky o zluceniny, ktoré obsahuju
iridium a kyslik v uvedenom patente sa neuvadzajd procesné
podmienky, pri ktorych sa mézu uvedené zlidceniny rozpustit pri
vzniku homogénneho roztoku katalyzdtora v reakénej zmesi.

Cielom vyndlezu je eliminovat vysSSie uvedené nevyhody. V
ramci vynalezu je opisané ziskanie roztoku, ktory obsahuje
iridium a ktory sa méZe pouZit v priemyselnom rozsahu t. j.
ktory nevyzaduje zavedenie série zlozitych a/alebo nakladnych
stupfiov ani pouzitie reakénych zloZiek, ktoré nie sd komercne
dostupné.

Vyndlez dalej umoZhuje rieSit na Jjednej strane problém
rozpusStania zlaéenin, ktoré obsahuji iridium a kyslik a na

druhej strane ich konverziu na Géinné zliéeniny.

Je veImi dobre zname, Ze tento typ zld&enin sa velmi taz-
ko rozpusta najmd v kyselindch a Ze tieto zluGCeniny sd neroz-
pustné v zmesiach ako sG lG&avka kralovskd a tieZ bezvody oxid
iridicity.

A naostatok vyndlez umoZiiuje ziskat roztok, ktory sa mdze

pouzit priamo ako katalyzdtor a ktory je rovnako G¢inny ako s



zname katalyzatory za identickych podmienok priéom nema v pri-

ebehu jeho pouzitia vysSie uvedenid iniciaénd periddu.

Podstata nalezu

Predmetom vynalezu je spésob pripravy roztoku na baze
iridia, ktorého podstata spo&iva v tom, Ze sa aspon jeden oxid
iridia alebo hydroxid iridia, ktory mdZe alebo nemusi byt
hydratovany zmiesa v kvapalnej fdaze za pritomnosti rozpistadla
s kyselinou jodovodikovou alebo zld&eninou schopnou uvolnit
kyselinu jodovodikovi v takom mnoZstve, aby pomer poctu mélov

kyseliny jodovodikovej a pocétu mdlov iridia bol 1 aZ 100.

Vyndlez sa dalej tyka roztoku na baze iridia, Kktory sa
méze byt ziskat uvedenym spdsobom.

Vyndlez sa tieZ tyka pouzitia vySSie uvedenych roztokov
na baze iridia ako katalyzatorov.

Ostatné vyhody a charakteristiky vyndlezu budd jednoznac-
ne zrejmé z nasledujicej Casti opisu a pripojenych prikladov

uskutoc¢nenia.

Okrem toho ako uZ bolo uvedené vysSSie, spociva spdsob
podIla vyndlezu v tom, 2e sa iridiovda zlGcenina v kvapalnej
faze zmieda s kyselinou jodovodikovou alebo zli¢eninou schop-
nou uvoInit kyselinu jodovodikovi, pricéom uvedend iridiova
zliéenina sa vyberie z mnoziny, ktord zahriiuje oxidy alebo
hydroxidy iridia, ktoré mdéZu ale nemusia byt hydratované

a ktoré sa pouziji samostatne alebo v zmesi.

Specificky sa pohybuje oxidaény stupefi iridia medzi III
a Iv.

Pre pouzitie pri spésobe podla vyndlezu si vhodné nasle-
dujice zlGéeniny: Ir_O_.xH_ O a IrO_.yH O, kde x znamend 0 az
10 ay 0 az 5.



Zoznam iridiovych zlGéenin, ktoré s vhodné pre pouZitie
v ramci vyndlezu sa samozrejme neobmedzuje na vy$Sie uvedené
ziuceniny aj ked vyhoda tychto zlicenin spoc¢iva v tom, Ze su
komerd&ne dostupné. V désledku toho su pre pouZitie v ramci vy-
nidlezu vhodné vSetky iridium obsahujuice zliGceniny a ktoré ob-
sahujd kyslik pripadne molekuly vody.

oxidy a hydroxidy iridia sa pouzivaji v prdskove]j forme.

S vyhodou sa pouZziva prasok, v ktorom velkost castic je
mensia ako 300 mm. Je potrebné uviest, Ze zludceniny, v Kktorych
si Gastice vdésie ako je tdto hodnota sa méZu v ramci vyndlezu
tiez pouzit. z hladiska kinetiky je vyhodné pri pouziti uvede-
nych zlGéenin v ramci vyndlezu tieto zldéeniny pomliet. Zisti-
lo sa tiez, Ze pouZitie oxidov a/alebo hydroxidov iridia, kto-
ré mézZu ale nemusia byt hydratované s kyselinou jodovodikovou
v kvapalnej faze za pritomnosti rozpuisStadla umoZiiuje ziskat
roztok, v ktorom sa nachaddza aspoii 20 %, vyhodne 40 % vycho-

diskového pouzitého iridia v rozpustnej forme.

Skutoénost, 2ze pouzité iridium v ramci spdsobu podla vy-
ndlezu nie Jje vo forme roztoku nepredstavuje Ziadny problém.
Hlavnym cielom v#&Siny priemyselnych procesov nie je dosiah-
nutie &o mozZno najvdédSieho vytazku, ale ndjdenie kompromisu
medzi produktivitou a vytazkom. V tomto Specifickom pripade
znameni pouzitie aspoi 20 %, s vyhodou az 40 % pouZitého iri-
dia v rozpustnej forme kompromis ,pretoZe je zndme, Ze iri-
dium, ktoré zostane v pevnej nerozpustnej forme, méZe recyklo-

vat v priebehu nasledujicej produkénej etapy.

Kyselina jodovodikovad sa méZe pouZit v plynnej forme, vo
forme roztoku alebo alternativne vo forme prekurzora.

Ako priklad prekurzorov, Kktoré si schopné uvolnit
kyselinu jodovodikovi je moZné uviest jéd alebo alkyljodidy, Vv
ktorych alkylovy zbytok obsahuje 1 az 10 atdmov uhlika.

V ramci Specifického uskutoénenia vyndlezu sa kyselina

jodovodikova pouZije vo forme vodného roztoku. Aj ked je mozné



v ramci vyndlezu pouzit Iubovolne zriedeni kyselinu, vyhodne
je pouzit vodné roztoky obsahujice 40 aZz 70 % kyseliny jodovo-
dikovej.

Mnozstvo pouZitej kyseliny Jjodovodikovej pri spdsobe
podla vyndlezu sa méze menit v Sirokom rozmedzi a musi byt
dostatoéné na ziskanie aspofi vys&ie opisaného roztoku na baze
jridia. Toto mnoZstvo je pri spdsobe podla vyndlezu také, ze
pomer podtu mélov kyseliny Jjodovodikovej k poctu mélov iridia
sa meni v rozmedzi 1 a 100.

Vyraz "mnozstvo kyseliny Jjodovodikovej" znamena pouzitie
mnoZstva kyseliny ako takej alebo mnoZstvo uvolnené prekurzo-

rom v pripade, Ze sa namiesto kyseliny pouzije jej prekurzor.

Pri vyhodnom uskuto&neni spdsobu podla vyndlezu sa pomer
poétu mélov kyseliny k poctu mélov iridia pohybuje medzi 1 a
50.

Ako uz bolo vysSsie uvedené, uvaddza sa zlucenina na baze
iridia do styku s kyselinou jodovodikovou alebo s jej prekur-
zorom za pritomnosti rozpastadla.

7. tohto hladiska sa méZe pouZit Tubovolny produkt, ktory
asponl ¢iastoéne rozpasSta kyselinu jodovodikovi a zlic¢eninu na
bdze iridia. Ako rozpustadla sa ale predovSetkym pouZivaju
rozpistadla zvolené zo skupiny zahriajicej vodu, linedrne
alebo rozvetvené nasytené alebo nenasytené karboxylové kyseli-
ny obsahujice 1 aZ 10 atémov uhlika, estery linearnych alebo
rozvetvenych nasytenych alebo nenasytenych karboxylovych kyse-

1in obsahujicich 2 aZ 20 atémov uhlika alebo ich zmesi.

Vyber rozpustadla sa vyhodne uskutoériuje v zavislosti na
naslednom pouZiti ziskaného roztoku. Tak napriklad je mozné
pouzit kyselinu octovd a/alebo metylacetat v pripade pripravy
kyseliny octovej. Dalej 3je mozné pouzit kyselinu adipovi
a/alebo metyladipat alebo alternativne kyselinu penténova ale-

bo metylpentenodat pri priprave kyseliny adipoveij.



Podla prvého variantu sa spésob podla vyndlezu vyhodne

uskutoénuje na vzduchu.

Druhy variant spésobu podla vynalezu spo¢iva v tom, Ze sa

reakcia uskutoéfiuje za pritomnosti oxidu uholnatého.

Posledny variant spdsobu podla vyndlezu spoc¢iva Vv tom, Ze
sa reakcia zlaideniny alebo zla&enin, ktoré obsahuje iridium
s kyselinou jodovodikovou uskutodfiuje za pritomnosti vodika
a/alebo plynu, ktorym je dusik alebo vzacny plyn, ktorym Jje

hélium alebo alternativne argdn.

Spdésob podla vynalezu sa samozrejme mézZe uskutocnovat

kombin&ciou uvedenych variantov.

Stupefi uvedenia reakénych zloziek do styku sa uskutocnuje
v Sirokom tlakovom rozmedzi. Reakcia sa takto méZe uskutoénit
pri tlaku 0,1 az 20 MPa.

Vlastny postup uvedenia reakénych zloziek do styku sa
mdé3e uskutodhovat Tubovolnym spésobom znamym pre odbornika
v tomto odbore.

zliéenina na baze iridia sa méZe zavadzat do kyseliny jo-
dovodikovej, pric¢om je zname , Ze je naopak moZné zaviest Kky-
selinu jodovodikovid do zlGceniny na baze iridia, alebo sa obe

reakéné zlozky uvedd do styku sucasne.

Okrem toho jedna a/alebo druhd z tychto dvoch zludcenin sa
mdéze uviest do styku priamo t. j. ako takd alebo méZze byt kaz-
dd z uvedenych zloziek vo forme zmesi s jednym alebo niekoIky-
mi vysSie uvedenymi rozpistadlami.

V pripade, Ze sa spésob podTa vyndlezu uskutoffiuje podIa
jedného a/alebo dalSieho z vySSie uvedenych troch variantov,
potom sa méZe atmosféra oxidu uholInatého, vodika, dusika
a/alebo vzacneho plynu vytvorit bud predtym ako sa reakcné
zlozky uvedd do styku, alebo Vv priebehu kontaktu alebo az po-
tom ako boli uvedené do styku.



Spésob podla vyndlezu sa vyhodne uskutocfiuje za pomoci
miesania.

Doba 2zmieSavania reakénych zloZiek nie Jje rozhodujicim
parametrom spdsobu podla vyndlezu, pricom odbornik v tomto od-
bore je schopny ju zvolit tak, aby sa dosiahla dobra vynosnost
spésobu alebo alternativne maximdlna miera rozpustenia zluGce-
nin obsahuijicich iridium. Pre bliZzsSiu orientdciu je moZné u-
viest, Ze uvedend doba sa bude pohybovat medzi asi desiatimi
mindtami a asi dvadsiatimi hodinami.

Teplota pri ktorej sa spésob podla vyndlezu uskutocénuije
sa obecne pohybuje medzi 50 a 200 °C.

Druhym predmetom vyndlezu je roztok na bdze iridia, ktory
sa méze ziskat uskutoénenim vysSie opisaného spdsobu.

V désledku toho vSetko ¢&o bolo uvedené v pripade spdsobu
pripravy uvedeného roztoku, zostdva v platnosti aj pokial sa
tyka tohoto druhého predmetu vynalezu.

Vyndlez sa tyka tiez pouZitia uvedeného roztoku na baze
iridia ako katalyzatora.

Roztok pod¥a vyndlezu sa teda ako taky méze pouZit pre
reakciu za Géelom katalyzy v homogénnej faze.

Tento roztok sa tieZ mdZe pouzit pre pripravu pevného ka-
talyzdtora (na nosiéi alebo bez nosic¢a) pri pouziti konvencé-
nych postupov.

Z vysSie uvedeného ddévodu je teda moZné ziskany roztok
vysugit, popripade za pritomnosti nosi¢a vhodného pre reakciu,
pri ktorej sa m& katalyzdtor pouzity a ziskat tak Castice na
baze iridia. Okrem toho je moZné uvedenym roztokom tento nosié
impregnovat, pri¢om po kazdom 2z vySSie uvedenych stupriov (su-
Senie, impregndcia) pripadne nasleduje zahrievacia / slinova-
cia peridda.



AvSak, podla vyhodného uskutoénenia vyndlezu, sa ako ka-
talyzator alebo ako &ast katalytického systému pre uskutoéio-
vanie reakcie v homogénnej fdze pouZije wuvedeny roztok podla
vynalezu.

Tento roztok, ktory je predmetom vyndlezu sa méZe primie-
Savat k reakénej zmesi alebo sa mbéZe predbeZne spracovat tak,
aby bol uplne zli&itelny s uvedenou zmesou. Pod pojmom pred-
bezného spracovania sa rozumie najm& nastavenie obsahu niekto-
rych zldéenin v roztoku alebo doplnenie zloZenia roztoku pri-
danim zloZiek, ktoré v fiom neboli obsiahnuté po ukoncéeni jeho
pripravy alebo alternativne modifikovanie atmosféry, pod kto-

rou sa uvedeny roztok nachadzal.

Roztok podTa vyndlezu sa mbZe pouzit najmd ako katalyza-
tor pri karbonyla&nych, hydroformylaénych alebo izomeracnych

reakciéach.

Roztok pod¥a vyndlezu je pritom zv1lasSt vhodny pre usku-
tochovanie karbonylaénych reakcii za pritomnosti oxidu uholIna-
tého a v kvapalnej faze za UcCelom ziskania karboxylovych kyse-
1in a/alebo anhydridov karboxylovych kyselin. Je potrebné u-
viest,, Ze tento typ reakcie je vSeobecne znadmy a Ze Jje predme-
tom mnohych patentov a publikdcii. Preto maji niZSie uvedené
reakéné podmienky 1len obecni platnost a ilustraény charakter
a nepredstavuiji Ziadne obmedzenia.

Reak&né zlozky pouzité pre tento typ reakcii s vybrané
z nasytenych a nenasytenych, 1linedrnych alebo rozvetvenych
alebo cyklickych uhlovodikovych zlG€enin. Pre ilustraciu je
moZné uviest alkény alebo alkiny obsahujice 2 aZ 10 atémov
uhlika, alkoholy obsahujice 1 aZ 10 atédmov uhlika halogénované
derivaty uvedenych alkoholov, étery obsahujice 2 aZz 20 atdmov
uhlika, karboxylové kyseliny obsahujidce 3 az 10 atdémov uhlika,
estery karboxylovych kyselin obsahujice 2 aZ 20 atémov uhlika

a halogénované derivdaty uvedenych esterov.

Pouzity katalyticky systém konvencne obsahuje roztok na

bdze iridia aj halogénovany prométor vyhodne vybrany z jodova-



nych derivdtov ako si alkyljodidy.

Uvedeny spdésob obecne pozostdva z reakcie vysSie uvede-
nych reakénych zloziek 2za pritomnosti katalytického systému
a oxidu uholnatého pri teplote v rozmedzi od 50 do 300 °C
a pri celkovom tlaku od 0,5 do 20 MPa.

Uvedend reakcia sa obecne uskuto&fiuje za pritomnosti
rozpastadla, ktoré je vytvorené najmd8 2z produktov a/alebo

reakénych zloziek pouzitych pri reakcii.

V z4avislosti od toho ¢i je cielom reakcie ziskat karbo-
xylovi kyselinu (alebo zodpovedajici ester) alebo anhydrid
karboxylovej kyseliny, reakcia sa uskutocéniuje v bezvodnych
alebo vodnych podmienkach. V prvom z uvedenych pripadov (pro-
dukcia kyselin) reakénad zmes obsahuje vodu, pric¢om voda nemdZe

byt pritomnd v reakénej zmesi pri produkcii anhydridu.

Vyhodné pouZitie mé& roztok podla vyndlezu ako katalyzator
pri uskutoéhiovani karbonylacie alkoholov alebo zodpovedajicich
halogénovanych derivdtov za Géelom pripravy karboxylovych
kyselin.

V poslednom z uvedenych pripadov sa s vyhodou reakcia
uskutoériuje tak, Ze sa v reakénej zmesi udrZuje obsah vody
a halogénovaného prométora vys$SsSi neZ 0, najviac 10 % a obsah
alkoholu a esteru zodpovedajiceho alkoholu a vytvorenej karbo-
xylovej kyseliny medzi 0 a 10 % resp. medzi 2 a 40 %, pricom

zvySok tvori uvedena vytvorena kyselina.

V nasleduijicej ¢&asti popisu bude vyndlez bliZsie objas-
neny pomocou prikladov jeho konkrétneho uskutoénenia, pricom
tieto priklady majd 1len ilustraény charakter a neobmedzujd
rozsah vyndlezu, ktory Jje jednoznaéne vymedzeny formuldciou
patentovych narokov.

Priklady uskutoénenia vyndlezu

Priklad 1
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Tento priklad ilustruje pripravu roztoku =z oxidu iridia
Ir O_.xH O.
2 3 2

Do sklenenej nadoby sa da:
0,168 g oxidu iridia (Strem),
2,59 g kyseliny jodovodikovej vo forme 57 % vodného roztoku a
12 g kyseliny octovej.

Banka sa potom vloZzi do autoklavu, v ktorom je tlak 0,5 MPa
oxidu uholnatého. Teplota sa zvysi na 180 °C a akondhle sa do-
siahne tejto teploty, zvysi sa celkovy tlak v autoklave za po-

moci oxidu uholnatého na 5 MPa. Reaké&énd doba trvd 8 hodin.

Autokldv sa potom odtlakuje a reakénd zmes ochladi. Ziska
sa &erveny roztok, Kktory sa oddeli od pevného podielu jeho
odsadenim. Pomocou atdémove] absorpénej spektroskopie sa
kvantitativne stanovi obsah iridia v kvapalnej fédze. Zo
ziskaného vysledku vyplyva, Ze sa rozpustilo 70 % z pouZitého
iridia.

Priklad 2

Tento priklad ilustruje pripravu roztoku z nehydratované-
ho oxidu iridia IroO,.

Reakcia sa uskutoéifiuje rovnako ako priklad 1 s vynimkou,
ktordé spoc¢iva v tom, 2Ze do banky sa davaji zlozZky vV

nasledovnych mnoZstvach:

0,311 g oxidu iridia (Strem)
9 g kyseliny jodovodikovej vo forme 57 % vodného roztoku a

22 g kyseliny octovej.

Po 17 hodindch trvania reakcie sa autokldav odtlakuje a ziskany
roztok sa oddeli od pevného podielu po jeho odsadeni. Z
kvantitativneho stanovenia obsahu iridia v kvapalnom podiele
absorpénou spektroskopiou vyplyva, Ze sa v roztoku nachaddza 40

% z pouzZitého iridia.
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Priklad 3

v tomto priklade je opisana priprava roztoku 2z
hydratovaného oxidu iridia IrO_.H_O.

Pouzity postup je identicky s postupom pouZitym Vv
priklade 1 s vynimkou, ktord spo&iva v tom, Ze sa pouzije
nasledujica zmes reakénych zloZiek:

0,43 g hydratovaného oxidu iridia (Degussa),
9 g kyseliny jodovodikovej vo forme 57 % vodného roztoku a
22 g kyseliny octovej.

Reak&nd doba v tomto pripade trvd 8 hodin. Po odtlakovani
autoklavu a ochladeni reakénej zmesi sa ziska ¢erveny roztok.
Z analyzy vykonanej atémovou absorpénou spektroskopiou
vyplyva, Ze sa v roztoku nachaddza celé mnozstvo (100 %)

pouZitého oxidu iridia.
Priklad 4

Tento priklad sa tyka pripravy roztoku z hydratovaného
oxidu iridia IrO_.xH_O.

Do banky sa zavedd nasledujice zlozky:

0,43 g hydratovaného oxidu iridia (Degussa),
9 g kyseliny jodovodikovej vo forme 57 % vodného roztoku a
22 g kyseliny octovej.

Zmes sa zahreje na teplotu 100 ©°C a nechd reagovat na vzduchu
pri tejto teplote 10 hodin. Po ochladeni reakénej zmesi sa
atémovou absorpénou spektroskopiou v éervenom roztoku zisti,

Ze sa v roztoku nachadza celé mnozstvo (100 %) pouzitého oxidu
iridia.

Porovnavaci priklad 6

Do banky sa uvedi nasledovné zlozky:
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0,14 g oxidu iridia (Strem),
0,5 g metyljodidu,
20 g metanolu a

52 g kyseliny octovej.

Banka sa potom vloZi do autokldvu, ktory je natlakovany oxidom
uhoInatym na tlak 0,5 MPa. Teplota sa zvysi na 195 °C a
akonadhle sa tejto teploty dosiahne, upravi sa tlak v autoklave
za pomoci oxidu uholnatého na celkovy tlak 7 MPa. Reakcia trva
3 hodiny.

Po ukonéeni reakcie sa autoklav odtlakuje a reak&éna zmes
sa ochladi. Ziska sa bezfarebny roztok a pevny podiel odsadeny
na dne banky. 2 kvantitativneho stanovenia iridia atémovou ab-
sorp&nou spektroskopiou v kvapalnom podiele vyplyva, Ze celé
mnoistvo iridia zostalo v pevnej forme. Okrem toho je potrebné
uviest, Ze pri pouziti tychto podmienok nebola zistend Ziadna

karbonyléacia.

Priklad 7

Cielom tohoto prikladu Jje pouzitie katalytického roztoku
ziskaného podla prikladu 1, pri karbonyldcii metanolu na
kyselinu octovi. Tato karbonyldcia sa vykondva nekontinualne.

Do sklenej banky sa daji nasledovné zloZky:

1,85 g roztoku ziskaného podla prikladu 1,
0,33 g vody

0,87 g metanolu,

0,33 metylacetéitu,

0,77 g metyljodidu a

11,6 g kyseliny octovej.

Banka sa potom vlozi do autoklavu, ktory sa natlakuje oxidom
uholnatym na tlak 0,5 MPa. Teplota sa zvySi na 185 °C a
akondhle sa tato teplota dosiahne, wupravi sa v autoklave

pomocou oxidu uhoInatého celkovy tlak 3 MPa. V tychto
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podmienkach je rychlost karbonylacia metanolu stanovena
meranim rychlosti spotreby oxidu uholnatého 4 mdély/h.1. V
tomto pripade nebola pozorovand ziadna vysSSie spominana ini-
ciaénd periéda (uvedend rychlost karbonyldcie sa bezprostredne
dosiahla).

Priklad 8

Cielom tohoto prikladu je pouZitie katalytického roztoku
ziskaného v priklade 2 karbonyldciou metanolu na kyselinu
octovi.

Tato reakcia sa vykondva rovnakoe ako Vv priklade 7 s
vynimkou spoéivajicou v tom, Ze sa pouZije nasledovné zlozenie
reakénej zmesi:

2,24 g roztoku ziskaného podra prikladu 2,
0,38 g vody,

1,3 g metanolu,

0,5 g metylacetéatu,

1,15 g metyljodidu a

17,9 g kyseliny octovej.

V tychto podmienkach 3je rychlost karbonyldcie metanolu 4
mély/h.1. Ani v tomto pripade nebola pozorovand Ziadna inici-
aéna periéda (uvedena rychlost karbonyldcie sa bezprostredne

dosiahla).
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PATENTOVE NAROKY

1. Spdsob pripravy roztoku na baze iridia, vy zn a ceny
t ym , Ze sa aspoi jeden oxid alebo hydroxid iridia, ktory
méze ale nemusi byt hydratovany, alebo ich zmes vV kvapalnej
fize za pritomnosti rozpu&tadla zmieSa s kyselinou jodovodiko-
vou alebo zlideninou schopnou uvoInit kyselinu jodovodikovia
v takom mnoZstve, 2ze pomer podtu mélov kyseliny jodovodikoveij

a poCet mélov iridia sa rovna 1 aZz 100.

2. Spésob podla nidvodu 1, vy znaceny tym, 2e
pomer podétu mélov kyseliny jodovodikovej a pocet mélov iridia

sa rovna 1 az 50.

3. Spésob podfa niektorého z predchddzajicich narokov, podla

nidroku 1 alebo 2, vy znadceny t ym, 2e sa pouzije
rozpistadlo vybrané z mnoziny zahrfiujicej vodu, linedrne alebo
rozvetvené, nasytené alebo nenasytené karboxylové kyseliny
s 1 az 10 atémami wuhlika estery linedrnych alebo rozvetvenych
nasytenych alebo nenasytenych karboxylovych kyselin s 2 az 20

atémami uhlika a ich zmesi.

4. Spésob podla niektorého =z predchadzajacich narokov,
vyznadceny t ym, Ze sa reakcéné zlozZky zmieSaju na

vzduchu.

5. Spésob podla niektorého z predchddzajicich narokov, v y -

znaceny ty m, 2e sa reakéné zloZky zmieSaju za
pritomnosti oxidu uholnatého.

6. Spdsob podla niektorého z predchadzajicich narokov, v y -
Z2naceny t ym, 2e sa reakéné zloZky zmiesaji za
pritomnosti vodika, dusika a/alebo vzacneho plynu ako je argdn
alebo hélium.
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7. Spésob podla niektorého z predchadzajucich nadrokov, v y -
znaceny t y m , Ze sa reakéné zlozky zmiesSaju pri
tlaku 0,1 aZ 20 MPa.

8. Roztok na bdze iridia vy znaceny tym, ze je
pripraveny spdésobom podla naroku 1 az 7.

9. Pouzitie roztoku podla ndroku 8 ako katalyzatora.

10. PouZitie roztoku podla naroku 9 ako katalyzatora pre

karbonylaéné reakcie nasytenych alebo nenasytenych linedrnych
alebo rozvetvenych alebo cyklickych uhlovodikovych zlaéenin,
ako su alkény alebo alkiny obsahujace 2 az 10 atémov uhlika,
alkoholov obsahujicich 1 az 10 atémov uhlika, halogénovanych
derivatov uvedenych alkoholov, éterov obsahujicich 2 az 20
atdmov uhlika, karboxylovych kyselin obsahujicich 3 aZ 10 ato-
mov uhlika, esterov karboxylovych kyselin obsahujicich 2 az
20 atémov uhlika a halogénovanych derivdtov uvedenych este-

rov.

11. PouZitie roztoku na béaze iridia pripraveného podla naroku
8, vyznadené tym Ze sa uskutoéfiuje karbonylacnd
reakcia alkoholu na zodpovedajuicu karboxylovi Kkyselinu za pri-
tomnosti oxidu uholnatého a uvedeného roztoku, pridom sa v re-
akénej zmesi udrzZuje obsah vody a halogénovaného prométora
vy$si ako 0 a najviac 10 %, obsah alkoholu 0 az 10 % a obsah
esteru zodpovedajliceho Kkyseline a alkoholu 2 aZ 40 %, pricom
zvySok je karboxylova kyselina.
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