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Vyndlez sa tyka sp8sobu pripravy oktandlov izomeriza=
ciou oktén=-1,2~oxidov za katalytického U¥inku mineralnej ky-
seliny.

Podla PV 7270 moZno pripravit oktandly izomerizéciou
zodpovedaJjicich oktén-l,Z-oxidov v pritomnosti prebytku vod-
ného roztoku kyseliny sirovej pri zvysSenej teplote. Menovite
je popisand priprava 2-etylhexanolu vo, vytaZku 19,5 % tedrie
a 2,4,4-trimetylpentanolu vo vytaZku 55,2 % tedrie, daliie
produkty sd prisludné alkenoly, alkénoidy, alkylované 1,3-di-
oxoladny a iné meneJ vyznamné produkty. Pritomnost vody v sys-
téme zni%uje vytaZok Zelanych oktanolov, navysSe reakcie pre-
biehaji v kvapalnom dvo jfazovom systéme vyZadujicom intenzive
ne miesanie. Produkt je potrebné oddelit zo zmesi destilaciou.

Uvedené nevyhody v podstatnej miere odstranuje spdsob
pripravy oktanalov izomerizéaciou oktén—l,z-oxidov za kataly-
tického U¥inku minerdlnej kyseliny podla vyndlezu, ktorého
podstata spoliva v tom, Ze minerdlna kyselina, s vyhodou ky-
selina fosforeéné alebo kyselina sirové, sa nanesie na sili-
kagél a zbavi sprievodnej vody, prifom mélovy pomer oktén-
1,2~0xidu: minerdlnej kyseline je 10:1 a% 300:1 s vyhodou
15:1 a% 100:1 a izomerizdcia prebieha pri teplote 20 a¥ 150
°C, za pritomnosti organického rozpistadla s podtom uhliko-
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vych atomov v molekule rovnom 5 a%¥ 9, ktorym je alkan, cyk-
lan, aromit, alkylaromdt alebo ich zmesf do 100 % konverzie

oktan—l 2=0xidu.

Katalyzator po oddeleni z reakénej zmesi moZno znovu
pouiit.

Minerdlne kyseliny obsahuji urdity podiel vody a’sﬁ v
daneJ reakénej sistave nerozpustné, ulpievaji na stenach a
ddvaji nizsie vytaZky produktu. Zlepdenie sa dosiahne fixo-
vanim mineralnych kyselin na vhodnom nosidi v bezvodom sta-
've. Postupuje sa tak, Ze napriklad kyselina fosfore¥nd obsa-
hujica 15 % hm. vody sa nanesie na silikagél a vysudi pri
teplote 160 aZ 180 °c. MnoZstvo kyseliny fosforefnej a zrne-
nie silikagélu sa musi urdit experimentdlne s ohladom na.td
skutodnost, aby nenastalo znifenie sypkosti katalyzatora.Os-
ved¥ila sa koncentracia 50 % hm. kyseliny fosforefnej na si-
likagéli zrnenia 0,08 a% 0,16 mm, pri zachovani podmienky
bezvodosti; ten méd vdak silné hygroskopické vlastnosti, must
sa preto rychlo navaZovat a naji¥innejSie je rychlo ho pre-
niest do banky, ktora Je vopred vyhria;a a okamZite zaliat
rozpusdtadlom. Takto pripraveny katalyzator neulpieva na ste-
nich banky a pri mieSani je dobre rozptyleny v zmesi a dava
vysoké vytaZky oktanolov. Nedostatodné mnoZstvo katalyzatora
ma za ndsledok pred{fenie reakdnej doby a ddva moZnost vzni-
ku néslednych produktov.

Ukon&enie reakcie je spravidla signalizované tplnou
konverziou‘oktén~l,2~oxidu, %o tie% ulah¥{ izoldciu préduk-'
tu, prilom v niektorych pripadoch Spilkového obsahu produktu
moZno tento pouZit prakticky bez daldej UYpravy na dany ddel.

V priebehu reakcie a hlavne po zreagovani oktén-1,2-
-oxidu boli pozorovahé premeny vedlajs{ich produktov regkcie,
ako oktenoly a alkylovany 1,3-dioxoldn na Yelany oktanal, &o
mierne zvys3uje vytaZky. Naopék,nie je vylu¥end tvorba Zivi¥-
natych 1l4tok pri nevhodnej voIbe reakZnych podmienok, najm#
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predlZovani reakénej doby, %o sa prejavi Zltnutim reak&ne]

smesi. Pri teplotdch do 120 °C je produkt v reakinej sistave
pomerne staly, %o umoZhuje jeho destila¥né oddelenie bez
zvlddtnych narokov na operativne vybavenie. V pripade, Ze sa
pripravuje véd8ie mnoZstvo produktu, Jje vhodné pre lepdie .
zvladdnutie tepelného reZimu pridavaf oktén-1,2-0xid po &as—
tiache.

Ako rozpuitadld sa najlepdie osved¥ili dostupné ubhlovo-
dfky alebo ich zmesi, ktoré pri refluxoveni, zabezpeduji bez-
vodost systému; neosved&ili sa polarne rozpﬁétadla ako voda,
éter, alkoholy, pretoZe prechadza do nich %ast anorganicked
kyseliny fixovenej na silikagéli.

Pri opétovnom pouZiti katalyzatora po Jeho odfiltrovani
2z reakdnej sustavy sa dosiahne rovnaky vysledok, tieZ prie-
beh reakcie Je rovnaky. Opétovne pouiity katalyzator mierne
séerna, ale nestraca aktivitu a zachovava si p8vodni zrni-
tost a sypkost. Tvorba Zivic gapriéinujicich s¥ernanie a
zlepovenie katelyzdtora zévisi na teplote a pripadnej pri-
tomnosti alkénickych ne¥istdt, ktoré polymerizuji na povrchu
katalyzatora a ak ich vznikne vaZdie mnoZstvo, zlepuji &as=-
tice katalyzatora. '

MoZnosti épasobq podTa vyndlezu si ilustrované v nasle-
dujicich prikladoch: | |

Priklady 1 a% 33

¥ trojhrdlej 250 ml Erlenmayerove] banke s magnetickym mie-
$adlom s ohrevom, teplomerom, zpitnym chladifom a zaria de-
nim na odber vzoriek sa zmieda katalyzator, rozpidtadlo a po
vytemperovani sa prida izomérny oktan-1,2-o0xid. Vzorku neu-
tralizujeme vodnym roztokom hydrouhliZitanu sodného, vysudi-
me bezvodym siranom sodnym, analyzujeme metédou GLC, vyhode
notime metodou priame] kalibrécie. '

Podmienky pokusov 1 a% 33 a vysledkov analyz gl uvedené v ta=
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V pokusoch 1 a% 25, kde bol. pouiity 2,4 4-tr1metylpen-
tén~1 2-oxid, produkt reakcie obsahuje tieto 1atky.
oktanal = ,4,4—trimety1pentana1,
oktenoly = 2,4,4-trimetyl-2-pentén-1-ol a
4,4~dimetyl-2-metylénpentan-l=-0l,

alkylovany 1,3-dioxolén = 2-/1,3,3~trimetylbutyl/=4-me-
tyl=4-/2,2=-dimetyl-propyl/-

-1,3-dioxolan.

V pokusoch 26 aZ 33, kde bol pouZity 2-ety1hexan-l 2~
-oxid, produktom reakcie boli tieto latky:

oktanal = 2-etylhexanal,
oktenoly = 2-butyl=2~butén-l-ol a

2-etyl-2-hexén-1=-0l,
alkylovy 1,3—dioxolén = 2-/1=etylpentyl/=4~etyl-4-butyl-
-1,3-dioxolén.

V pokuse 9 bol pou¥ity katalyzator oddeleny z pokusu g a
v pokuse 10 katalyzator z pokusu 9.

V pokusoch 17, 25 a 33 tvoril katalyzator kvapalnd hete-
rogennd fizu obmedzene miedatelnd s organickou kvapalnou fa-

ZOou.



Tabulka 1

lzemerizécia fzemérnych ektén=1,2-oxidev na izemérne oktanely
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PREDMET VIYINLLEZU
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Spdsob pripravy oktanddov izomerizaciou oktan=~l,2«0xi~

dov za katalytického udinku mineralnej kyseliny vyznaleny
tym, Ze mineralna kyselina, s vyhodou kyselina fosfore&na
alebo kyselina sirové, sa nanesie na silikagél a zbav{i sprie-
vodnej vody, prifom mélovy pomer oktén 1,2~o0xidu: mineralnej
kyseline je 10:1 a%Z 300:1, s vyhodou 15:1 aZ 100:1 a izome-
rizécia prebieha pri teplote 20 a% 150 °C, s vyhodou g0 a%
140 °C,za pritomnosti organického rozpudtadla, ktorym. je al-
kén, cyklén, aromdt, alkylaromat alebo ich zmesi s po&tom

| uhlikovych etémov v molekule rovnom 5 a% 9, do 100 % konver=-
zie oktdn-1,2-oxidu.
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