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Fast gullhydroksydiacetat til anvendelse som katalysator
samt fremgangsmate til dets fremstilling.

Oppfinnelsens gjenstand er gullhydroksydiacetat og frem-
gangsmdte til dets fremstilling. Gullhydroksydiacetatet med formel
Au(OH)(OECCH3)2-er en ny definert gullforbindelse som har spesielt
gunstige egenskaper for anvendelse som katalysator eller som bestand-
del av katalysatorer for homogene eller heterogene reaksjoner., Det’
kan videre tjene som utgangsstoff for fremstilling av andre organiske
gullforbindelser som eksempelvis for-omsetning med propionsyre til
gullhydroksydipropionat eller med andre karboksylsyrer eller med
kompleksdannere som f.eks. acetylaceton til de tilsvarende gullfor-
bindelser. Den eddiksyreopplgsning av gullhydroksydiacetat kan for
fremstilling av dobbeltsalter eller av kompleksforbindelser blandes

med andre salter, som f.eks. alkaliacetater og deretter inndampes.
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De katalytiske resp. ko-katalytiske egenskaper av gull 1
form av séltef éilervav komplekssalter eller av elementzrt metall er
spesielt i den senere tid iakttatt ved oksydasjonsreaksjdner eller
med disse kombinerte reaksjoner, f.eks. ved acetoksyleringen av ole-
finer og aromater. Spesielt fremstillingen av katalysatorer til
fremstilling av vinylacetat eller fenylacetat med hjelp av-palladium-
gull-katalysatorer i gassfase er et slikt spesifikt anvendelsesom-
rdde av gullsalter og‘kompleksforbihdélser av gull. o

. De ovennevnte reaksjoner stiller til katalysatorene meget
store renhetskrav med hensyn til fraver av bestemte anioner, f.eks.
klorid-, bromid- eller cyanidioner. Forstyrrende kan kloridioner
eller klorholdige forbindelser virke som ved katalytiske reaksjoner
som eksempelvis ved fenylacetatfremstillingen virker som inhibitorer.
Ogsd noen andre forbindelser som nitrogenforbindelser, f.eks. aminer,
amider, cyanider, fosforforbindelser som f.eks. fosfater, fosfin-
komplekser eller svovelforbindelser som f.eks. sulfater, sﬁlfoner,
sulfoksyder og sulfider kan forholde seg som katalysatorgifter.
Derfor er det for aktivitet, selektivitet og levetid av slike kataly=-
satorer meget avgjgrende at disse forstyrreﬁde forbindelser utelukkes
mest mulig allerede ved katalysatorens fremstilling som eksempelvis
under bzrematerialets impregnering da selv ved omhyggelig utvaskning
kan de ovennevnte inhibitorer ikke eller meget vanskelig helt eller
mest mulig £jernes.

Ved anvendelsen av det ifglge oppfinnelsen fremstilte gull-
hydroksydiacetat lyktes det fgrste gang & unngd de ved naerver av for-
styrrede fremmedioner betingede vanskeligheter ved katalytiske reak-
sjoner. Et ytterligere betraktelig fremskritt ved gullhydroksydiace-
tat bestdr i at det nd fgrste gang er mulig & pafgre de forskjellige
katalysatorbestanddeler pd bazrematerialet i et fremgangsmitetrinn og
8 unngd uhomogeniteter ved fordeling av katalysatorbestanddelene.

Bortsett fra alkaliaurater som f.eks. kaliumaurat som bare
er bestandig i alkalisk opplgsning og dermed utelukker det samtidige
n#rver av mange metallsalter i opplgst form og sdledes er uegnet til
impregnering av barere meéd metallsaltblandinger, er det i litera-
turen ikke utskrevet noen 1 ngytral eller sur vandig opplgsning eller
ogsd 1 organisk opplgsningsmiddel oppldgselige gullforbindelser som
er fri for de ovennevnte forstyrrende inhibitorer.

Oppfinnelsen vedrgrer ogsd en fremgangsmite til fremstil-
ling av fast krystallinsk gullhydroksydiacetat, idet fremgangsmiten
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er karékterisert'ved at man befrir en vannholdig opp1¢sning som inne-
holder gullioner og acetationer etter kjente metoder for opplgsnings-
midler og igjen opp1¢ser det derved dannede residu i et dlalkylketon
og utfeller og adskiller gullhydroksydiacetatet ved tilsetning av et
alifatisk, cykloalifatisk eller aromatisk hydrokarbon med et koke=-
punkt hgyere enn 85 C.

En ofte foretrukket utf¢relsesform av denne fremgangsmite
bestdr eksempelvis i at man tildamper den vannholdige opplgsning
ved temperaturer fra 0 til BOOC i en egnet innretning, f.eks, i en
rotasjonsfordamper og befrir for spor iseddik i vakuumeksikator over
kaliumhydroksyd. Det gulbrune, amorfe produkt opptas med en liten
mengde av et polart opplgsningsmiddel, f.eks. et dialkylketon, for-
trinnsvis aceton eller métyletylketon og ved tilsetning av et upolart
opplgsningsmiddel som f.eks. alifatiske, cykloalifatiske eller aro-
matiske hydrokarboner med kokepunkt under 8500, fortrinnsvis cyklo-
heksan eller lavere kokende petroleter utfeller som findelt, gul-
brunt salt.

Det var overraskende at gullhydroksydiacetat lar seg frem-
stille pa ovennevnte mite da det var kjent at gullforbindelser i
nErvar av'drganiske étoffer er meget labile og lett reduseres til
metall. Videre var det overraskende at en forblndelse med formel
Au(OH)(O CCH ) overhodet er eksisterende da det hittil verken har
vert kJent en 1kkekompleks eller en kompleksforblndelse av gull som
foruten en eller flere organiske rester bare inneholder oksygen som
heteroatom, ' , ’

Gullhydroksydiacetat er godt opplgselig i vann og i lav-
ere alifatiske karboksylsyrer som eddiksyre, propionsyre eller iso-
smgrsyre. Den til & begynne med gode opplgselighet av amorft gull-
hydroksydiacetat 1 aceton eller metyietylketon avtar ndr det ved
utfelling med petroleter eller cykloheksan er overgétt i en kry-
stallinsk form og samme kjemiske sammensetning. I opplgsninger av
alkohol, f.eks. metanol, etanol, isopropanol eller i opplgsnings-
middelblandinger som innehoider de ovennevnte alkoholer, er gull-
hydroksydiacetat godt oppl¢se1ig. Gullhydroksydiacetatet reduseres
imidlertid i disse obpl¢sninger hurtig til metallisk g&ll Ved
verelsestemperatur er gullhydroksydlacetatet uopp1¢se11g i alifatiske,
cykloallfatlske eller aromatlske hydrokarboner.

Gullhydroksydlacetatet lar seg entydlg karakterisere ved
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en C, H, 0- og gull-analyse som analysen i eksempel 1 viser. Gull-
hydroksydiacetatet tilkommer fglgelig formelen Au(OH) (0,CCH,) ,

Ogs& IR-analysen viser de for tungtmetallacetat karakteristiske band.
Ved gullhydroksydlacetatets oppvarmnlng i luft 1nntrer det allerede
ved temperaturer mellom 60 og 100 C kngsom sintring under m¢rkfarvn1ng
Eksempel.

20 ml av en 96%-ig eddiksyre som inneholdéf 58 mg gull,
delvis i ioneform, delvis kolloidalt opplgst bg som derfor er grgnn-
aktig farvet, filtreres og befris ved varelsestemperatur i rotasjons-
fordamper for eddiksyre. )

Det amorfe, glassaktige, gulbrune residu kan i vakuum-
eksikator over kaliumhydroksyd befris for eddiksyrespor. Hurtigere
imidlértid, lar den;resterende eddiksyre seg fjerne fra gullhydrok-
sydiacetatet pé f¢igende mite: ‘ ' o -

Man opplgser det gléssaktige residu i ca. 5 ml kald ade-
ton, filtrerer og utfeller ved tilsetning av ca. 20 ml cykioheksén
gullhydroksydiacetatet som fint, éulbrunt pulver. Opplgsningsmiddel-
restene fjernes ved to timers evakuering ved et undertrykk pd ca. '
0,1 torr, Utbyttet utgjgr derved 0,42 g = U3% av det teoretiske.

Da det vesentllg bare danner seg metalllsk gull som blprodukt er
utbyttet ved fremstllllng av gullhydroksydlacetat referert til an-
vendt gullmengde omtrent kvantitativt. S3ledes fremstilt gullhydrok-
sydiacetat viser fglgende sammensetning: V »

Vektprosent Eksperimentell Teoretisk
c 14,4/14,1 14,45
2,0/2,1 2,11
0 20,1/20,1 24,1
Au 60,15% ' 59,32%

P.atentkrav

1. Fast gullhydroksydiacetat til anvendelse som katalysator,
karakterisert ved at det har formelen-Au(OHS(OZCCH3)2.
2. Fremgangsmite til fremstilling av fast krystallinsk gull-

hydroksydiacetat ifglge krav l, karakterisert ved

at man befrir en vannholdig opplgsning som inneholder gullioner og
acetationer etter kjente metoder for oppl¢shingsmid1er og igjen opp-
lgser det derved dannede residu med et dialkylketon og utfeller og
adskiller gullhydroksydiacetatet ved tilsetning av et alirfatisk,
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cykloalifatisk eller aromatisk hydrokarbon med et kokepunkt lavere
enn 85°C.

3. Fremgangsmidte ifglge krav 2, karakterisert
ved at den vannholdige opplgsning utenom guli— og acetationer ikke
inneholder ytterligere metallioner og syreanioner.

Anfgrte publikasjoner:



	Page 1 - BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - CLAIMS
	Page 5 - CLAIMS

