KATALIZA
Cwiczenie 79

Preparatyka heterogenicznego katalizatora SiO2-NaHSOq i jego wykorzystanie w

reakcji indolu z wybranymi pochodnymi aldehydu benzoesowego

Celem ¢wiczenia jest preparatyka i charakterystyka heterogenicznego katalizatora SiOo-
NaHSO4 oraz jego zastosowanie w reakcji kondensacji pomiedzy indolem i wybranymi

pochodnymi aldehydu benzoesowego.

Sprzet:

Kolbka okragtodenna o poj. 50-100 ml — 2 szt.,
Zlewka o poj. 5, 25 ml — po 2 szt.,

Buteleczka o poj. 5-10 ml — 1 szt.

Buteleczki chromatograficzne o poj. 2 ml — 3 szt.,
Pipeta miarowe o0 poj. 1 ml — 3 szt.,

Pipeta miarowe o poj. 5, 10 ml — po 2 szt.,

Pipeta miarowe o poj. 25 ml — 1 szt.,

Rozdzielacz o poj. 50 ml — 1 szt.

Kolbki stozkowe o poj. 50 ml: bez szlifu — 3 szt., ze szlifem 1 szt. + korki szklane
Biureta o poj. 10 ml,

Mikroszpatutka — 1 szt..

Odczynniki:

Zel krzemionkowy (70-230 mesh) — 1,5 g,

Kwas siarkowy(VI1) stez. — 0,51 ¢

Wodorotlenek sodu 4N — 1,25 ml,

Woda — 8 ml,

Indol — 1 mmol,

Pochodna aldehydu benzoesowego — 1 mmol
Mianowany 0,01 M roztwor n-BuNH:2 w toluenie,
0,01 M roztwor HCI,

Roztwor fenoloftaleiny.

Wykonanie éwiczenia:

Preparatyka SiO,-NaHSO,

Do zawazonej kolbki kulistej o poj. 50 ml odwazy¢ 5 mmol H2SO4 (0,51 g 96%), a

nastepnie doda¢ 8 ml wody (Uwaga 1). Wprowadzi¢ do kolby magnetyczny element mieszajacy



i umiesci¢ kolbe na mieszadle magnetycznym. Do roztworu kwasu, przy cigglym mieszaniu
wprowadzi¢ 50 mmol 4N NaOH (1,25 ml). Nastepnie do tak otrzymanego roztworu NaHSO4
wprowadzi¢ stopniowo 1,5 g zelu krzemionkowego, w czasie ok. 15 min. Zawartos¢ kolby
miesza¢ przez dodatkowe 45 min w temperaturze otoczenia. Po tym czasie usung¢ wode na
wyparce prozniowej (Uwaga 2), po czym otrzymany katalizator suszy¢ do statej masy w

temperaturze 120°C.
Uwagi:

1. Proces jest silnie egzotermiczny. Wode nalezy dodaé w jednej porcji i energicznie wymieszaé
zawartosc kolby. W razie potrzeby kolbe schiodzic.

2. Przed umieszczeniem kolby na wyparce nalezy usung¢ z kolby magnetyczny element mieszajqcy
przy pomocy magnesu.

Test katalityczny

Do buteleczki o pojemnosci 10 ml, zaopatrzonej w mieszadetko magnetyczne odwazy¢
12-15 mg otrzymanego katalizatora. W dwoch osobnych buteleczkach odwazy¢ odpowiednio
1 mmol indolu i 0,5 mmol odpowiedniej pochodnej aldehydu benzoesowego (podaje
prowadzacy ¢wiczenie). Aldehyd i indol przesypa¢ do buteleczki z katalizatorem i umie$ci¢ na
mieszadle magnetycznym. Po 10 minutach sprawdzi¢ postep reakcji wykonujac ptytke TLC
(octan etylu:heksan (1:3 v:v)). Po zakonczeniu reakcji do mieszaniny reakcyjnej doda¢ ok. 10
ml wody i cato$¢ przenies¢ do kolbki stozkowej 0 poj. 50-100 ml. Powstaty produkt
ekstrahowa¢ 2 porcjami po 30 ml chlorku metylenu. Warstwe organiczng suszy¢ nad
bezwodnym MgSOs, a nastgpnie usunaé rozpuszczalnik na wyparce prozniowej. Powstaty

surowy produkt zwazy¢ i oznaczy¢ jego temp. topnienia.

Oznaczenie stezenia centréw kwasowych w SiO2-NaHSO,i SiO; metoda miareczkowa

Do kolbek stozkowych ze szlifem o poj. 50 ml odwazy¢ 30-50 mg otrzymanego
katalizatora i zelu krzemionkowego, doda¢ 36 ml mianowanego roztworu n-BuNH> w toluenie,

zatka¢ korkiem i tagodnie wymieszac. Tak przygotowane probki zostawic¢ do nastepnych zajgc.

Do 3 kolbek stozkowych bez szlifu pobra¢ po 5 ml roztworu znad katalizatora, doda¢
10 ml wody oraz kilka kropel fenoloftaleiny. Miareczkowa¢ 0,01 M roztworem HCI do zaniku
rézowego zabarwienia. Obliczy¢ liczbe grup funkcyjnych w przeliczeniu na 1 g katalizatora.

Policzy¢ %-mol. katalizatora uzytego do reakcji.



Opracowanie sprawozdania:

Sprawozdanie powinno zawiera¢ krotki wstep literaturowy (1 strona tekstu, czcionka
12, odstep 1,5, tekst wyjustowany) z zakresu wykorzystania kwasowych katalizatorow
heterogenicznych, sprecyzowany cel ¢wiczenia (z odpowiednimi reakcjami wykonanymi w
edytorze wzoréw chemicznych) oraz zwiezty opis wykonanych eksperymentow, a takze
podsumowanie otrzymanych wynikow (syntez i analiz) poparte odpowiednimi obliczeniami
oraz wnioski. Przy opracowaniu wstepu literaturowego nalezy wykorzysta¢ minimum dwie
publikacje naukowe o zasiegu miedzynarodowym opublikowane w ostatnich 10 latach.
Wykorzystane do opracowania wstepu literaturowego publikacje powinny zosta¢ zacytowane
w odpowiednim miejscu wprowadzenia oraz w prawidlowy sposob zestawione na koncu

sprawozdania.

Zagadnienia do kolokwium:

e Podstawowe zagadnienia z zakresu katalizy heterogenicznej.

e Rodzaje centrow aktywnych w katalizatorach heterogenicznych. Metody badania
centrow kwasowych na powierzchni.

e Zywice jonowymienne — synteza, wlasciwosci i zastosowanie (typy grup funkcyjnych,
nosniki, morfologia).

o Kataliza kwasami na przyktadach, w tym procesow przemystowych.



