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(54) Zplsob vyroby tetraemidohlinitanu sodného

Vynélez se tykéd zplsobu vyroby tetraamidohlinitanu sodného ze sodfku, hlinfku a amonia-

ku,

Tetraamidohlinitan sodny byl poprvé pfipraven v malédnm znoistv{ v roce 1923 & izolovén
z roztoku kapalného amoniaku jako bflé krystalické ldtka stdld do 70 % (Bergétrom F.W.:
J.Am.Chem.Soc. 43 (2) 788 (1923)). Byl piipraven v prostfeds kapalného amoniaku z amidu
sodného a amalgamovéného hlinfku. Mf{sto amidu sodného byl rovné%Z poufit sodfk. Reskee
byla provedena v zatavenych sklen&nych ékumavkéch ve tvaru T, Reakdnf doba se pohybovala
okolo 24 he@in. Ukon&eni reskce bylo indikovsno odbarvwenim roztoku. Maximdln¥ z{skané
mno%stvi bylo 1,3 g, co% odpo%idalo 7%nima vyt&iku na pfedlézenylsodik. Tento zpdsob
proveden! reskce byl vyuZit v pozdéjéi dobé pri pFipravé ietraamidohlinitanu sodného pro
vyzkum jeho vlastnostl (Brec R., Rouxel J.: Bull.Soc.Chim.France 1968 (2) 721; C.R.
Acpdl.Sci., Ser.C 264, 512 (1967)), prestoZe byla popséna piiprava této siouéeniny reakef
tetraehydridohlinitanu sodného se suchym amoniskem (Finholt A.E. & kol.: Inorg.Chem. 2
504 (1963)). - |

Pro primyslovou reallzac1 syntézy tetraamldohllnltanu sodného prichdzi v dvahu syntéza
ze sodiku, hlinfku a amonlaku, to je bé&ingch produktﬁ chemlckého prinyslu, P¥i provédéni
reakce podle shora uvedeného postupu za pou21t1 v&t3ich navéiek dochdz{ po uplynuti in-
dukn{ periody k ne¥fzené exotermni reakci, kterd miZe zpisobit nebezpe¥né prehi4dti ka-
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palného amonisku pP{tomného v reakéni sm¥si a soudasn® i znehodnoceni produktu.

Tyto nedostatky odstranu;e zpﬁsob viroby tetraamidohlinitanu sodného ze sodiku, hlinf-
ku v prebytkun a kapalného amoniaku podle vynélezu, jeho? podstata spo¥ivé v tom, Ze k pfedq
lo%enému sodfku a hlinfku se dévkuje emonisk v zdvislosti na mhoZstvi uvoln&ného vodiku
tak, aby teplote reak¥ni smééi nepfestoupila hodnotu 69 °C, pridem2 minimélgi konelné
mno%stvi pfidaného amonisku na piedloZeny sodik_je'molérné 10:1.

Podle vyndlezu lze provést piipravu tetraamidohlinitanu sodného s vyhodou tak, Ze se
reakce provede za pfitomnoéti iontu prechodového kovu, nap¥iklad v p¥itomnosti chloridu
telezitého.

Vyhodou vynélezu je, Ze tetraamidohlinitan sodny vznikd postupn¥, kontrolovanou reakci,'
co’ umoifiuje jejl bezpe¥né provedenf, Reakce se provédf p¥i poddte¥ni teploté 20 aZ
25 %, V prfpads, %e zahdjeni reakce je zdlouhavé, stalf chfét reak¥n{ smés o 5 az 10 %,
PY¥ed zahijenim reakce se k feakéni_smési pridéd zhruba jedna p&tina mnoZstvi kapalného amo-
niaku a teprve po uvoln&ni vodfku se pridévé dalds mnozstvi. To umoZfiuje rozloZit uvoln¥~
né reakénf teplo na deld{ Zasovy uUsek a reakei ¥fdit tsk, aby nedodlo k prekroleni teplo-
ty rozkladu tetraasmidohlinitanu sodného (69 °C) nebo kritické teploty Amoniaku (=132 %
& p=1l,2 MPa). Teoretické mnoZstvi uvoln&ného vodiku p¥i syntéze 1 molu tetraamidohlini-
tanu sodného je 2 moly. Reesk¥nf teplotu je nejlépe udrzovat v rozmez{ 40 a% 60 °C. Tlak
kapalného amonigku pFi teploté 40 % je 1,53 MPa a p¥i 60 ¢ 2,58 MPa, Fo pridén{ teore-
tického mno?stvi amoniaku (4 moly na 1 mol. pfedloZeného sodfku) prob¥hne syntéza, podle
mnoZstivi uvolnénéhO.vodiku,”na 70 %. Teoretické mnoZstv{ uvolnného vodiku se dosshne po
pPfiddnf 10 aZ 12 mélﬁ amoniaku na 1 mol piedloZeného sodfku, Piftomnost katalyzétoru
umo¥fiuje rychlejdf zad4tek reakce. MnoZstvi katalyzdtoru se pohybuje v rozmezi 0,01 a2

0,5 g na 1 mol tetraamidohlinitanu sodného.

Takto ziskany tetrsemidohlinitan sodny lze vyufit jako ne jvhoadn¥ js{ surovinu prd pri-
myslovou vyrobu tetralsktamohlinitanu sodného podle ¢s. autorského osvédien{ &. 185381.

Déle je popséno nékolik pfikladﬁ‘brovedeni zplisobu podle wynédlezu.
P¥{klad 1 ‘ :

Do 21itrového m{chadlového autoklévu (kotvové michadlo, 130 otd¥ek za minutu) bylo
predloteno 69 g sodfku (3 moly) a 124 g 98%nfho hiinfku ve form& krupice o povrehu _
0,180 n /g (4,5 mol)s Autoklév byl po uzavieni pflpojen kapllérou k tlakové nédeb& s od- :
véZenym mnoZst¥in bezvodého esmoniaku (527 g, tj. 31 mol), ktery byl postupné pretladovén
rozdilem tlaku k reakdni smési. Po pfidéni zhruba jedné &tvrtiny bylo.zapnuto michédni a
teplota reakin{ smssi byla udréévéna na 40 °C. Béhem 1,5 hod stoupl tlek z 1,5 MPa na
3,2 MPa. Poté byl bEhem 1 hodiny pi¥idén zbyvajfc{ amoniak, Teplota reekéni smési byla
udrfovéna pri 50 aZ 55 °C, Po 7 hodinéch doséhl tlak v autoklévu hodnoty 15,2 MPa. Ukon=
gen{ reakce bylo indikovéno ustélenim hodnoty tlaku uvoln&ného vodiku. Po ukon&en{ reak-
ce byl vypu¥tén uvolnény vodik a do autoklévu k reak¥ni sm@si pridéno rozdilem tlaku 300 g



N
kapalného amonlaku. Rozm{chang reakéni smés byla pi‘etlec‘.ena na pPipojeny 1’11tr. VjpusE‘“
£iltrétu ﬁstlla do odvzduﬁnéného zésobniku (211trové sklen&né benky), z n&hoZ byl postupns
odpafovénvamoniek do zéaobniku amoniaku, Po skonéeni tiltrace byl sutokldv a filtr promyt.
dvakrét 600 g amoniaku a Po odpaten{ amoniaku ze spojenych filtrdtd bylo ziskéno 291 g bf-
1é krystalické l4tky o analyze 21,20 % Na, 22 329 % Al a 46,76 % N; pomér Na : Al :

1,11 : 1 : 4,04, V§tdiek reakce na predloZeny sodfk byl 89,4 %.

Pr{klad 2 -

. Do 2litrového mfchadlového sutoklévu bylo'pfedloZeno 69 g sodiku (3 moly), 124‘g 98%n1{~-
ho hlinfka ve form# krupice o povrchu 0,180 mz/g (4,5 mol) a 1,4 g chloridu Zelez1tého.
Autoklév byl po uzavienf pfipojen kapildrou k tlakové nddobd s odvédZenym mnofstvim bezvo~
dého amonisku (552 &, tj. 32,5 mol), ktery byl postupn¥ pridévén rozdflem tlaku k reakdnf
sm&si., Po pridénf zhruba jedné &tvrtiny bylo zapnuto.michénf a teplota reakdnf sm¥si byla
udrfovéna p¥i 30 %, Bshem 1 hodiny stoupl tlak z 1,2 MPa na 3,1 MPa. Pak byl b&hem 1,2
hod pridén zbyly amonxak. Teplota reakdni sm&si byla udrzovéna p*i 50 a% 55 °C, Po 6 ho-
dindch doséhl-tlak v autoklévu hodnoty 15,1 MPa, Dal3{ postup zpracovéni byl stejny jako
v prikladu 1, Po odpafeni amoniaku ze spojenych £iltrdty bylo zfskéno 288 & bilé krysta-

lické létky o analyze 20 39 % Na, 22,93 % Al a 47,75 % N; pomdr Na ;: A1 : N = 1,04 : 1 :.
4,01, Vyt¥Zek reakce na predloZeny sodik byl 85,1 %. V

Pri{klad . 3

Do 200 ml tiepaciho éutoklévu obsahujfefho 3 ocelové michac{ koule o primiru 1 52 cm by~
lo p¥edloZeno 2,3 g Na (0,1 mol), 4,1¢g 98%ntho hllniku ve form& krupice o povrchu _
0,180 n /g (0,15 mol) a 0,05 g katalyzétoru. Autoklév byl po uzavieni pfipojen kapllé-
rou k tlakové ampuli 8 odvédZenym mnoZstvim bezvodého amoniaku, ktery byl postupn& priddvén
rozdilem tlaku k reakéni sm¥si, Priddni bylo provedeno b&hem 20 minut. Potdte¥nf teplota
reak®ni sm¥si byla udrZovédna na 36 % a kone¥ns reak&ni teplota pii 50 aZz 60 °c. Tlek v
autoklévu byl odedftén v intervalu 15 minut a reakce byla ukondena po ziskéni t#{ stejnych
hodnot tlaku pFi konstantni teplot&. Po ukondent reakce byl vypult&n uvolnény vodik spo-
Zetn¥ 8 amon;akem pfes vymrazovacf chladide (CO2 + ethanol). Poté vodfk prochézel promy-
vadkou s H2804 a plynomérem byl zm&Fen jeho objem, Po odpaien! veskerého amonieku byl au~
toklév otevien a k reak¥nf sm&si bylo pfidéno 60 g G-kaprolaktamu a 60 ml toluenu. Po
uvolnéni amoniaku byla reakdnf{ smds zahiéta a pak odfiltrovény nerozpustné podily. Z{skany
roztok byl analyzovén na obsah sodiku a hlinfku, Ve3kery sodfk p#i tomto zpracovéni byl
pfeveden do roztoku. Vysledky Jjsou uvedeny v nésledujic{ tabulce.
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kafal;zétor mnéﬁetvi_molﬁ NH3 mno!sﬁvi uvolnéného. .'atomipqmér
4 (NH3 : Na) . vodfku, % H, zreag.kovd
:vcl5 - 14,1 - 100,0 1,04 ¢ 1
 ZnCl, 10,2 | . 1w0,0 ,08.: 1
T1(0C,H,~is0), - 10,1 99,0 | 1,07 : 1
| CrBry 9,4 1Q0,0 ] 1,009: 1.
FeCl, - Ty4 96,T 1,12 : 1
Fe013§;‘ 5,9 ' . 90,8 1,15 : 1
[ FeClq : - 3,8 70,1 - 1,98 1 1
FeCly " | 352 . 55,0 _ 2,15 : 1

PEEDMET VYNLLEZU

1. ZplGsob vyroby tetraamidohlinitanu sodného ze sodiku, hlinfku v piebytku a kapalného
amoniaku, vyznaleny tfﬁt Ze k predloZenému sodfku a hlinfku se dévkyje amoniak v
"zévislosti na mnoZstvi uvolnéného vodiku tek, aby teplota reak¥n{ sm&si neprestoupila
hodnotu 69 °C, prifem? minimélnf kone¥né mnoZstvi pridenélio amonisku na predloZeny
sodfk je molérns 10 : 1. | o

2. ZpGsob podle bodu 1, wvaznedeny tim, Ze se reakce provede za pr{tomnosti iontu pre-
chodavého kovu, napfiklad v pifitomnosti chloridu Zelezitého.

Vytiskly Moravské tiskatské zavody, Cena: 2,40 Kés
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