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1. Uvod

Oxid uhli¢ity, coby plyn pfirozené se vyskytujici v atmosféte, hraje zasadni roli ve fotosyntéze
a tim je nezbytny pro Zivot vSech organismui. V soucasné dobé ovSem dochézi k neustalému
nariistu jeho koncentrace v ovzdusi néasledkem spalovani fosilnich paliv, chemickych vyrob
a deforestace'”?. Vlivem toho také nariista snaha o vyuziti antropogenniho oxidu uhli¢itého jako
suroviny pro dalsi zpracovani. Vzhledem k tomu, ze oxid uhliity pfedstavuje levny, netoxicky
a obnovitelny zdroj uhliku, 1ze ho v organické syntéze vyuzit naptiklad k produkeci mocoviny,
methanolu, kyseliny salicylové a nizSich uhlovodik®’®. Jednou z perspektivnich moznosti
chemického vyuziti oxidu uhli¢itého je jeho cykloadice na epoxidy za vzniku cyklickych

karbonatu.
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Obrazek1: Cykloadice CO; na styrenoxid

Laboratorni uloha je zaméfena cykloadici oxidu uhli¢itého na styrenoxid za vzniku
styrenkarbonatu (Obrazek 1). Styrenkarbonat a cyklické karbondty obecné jsou Siroce
vyuzivany jako polarni aprotickd rozpoustédla, elektrolyty v lithiovych bateriich, prekurzory
pro vyrobu polymerii a v neposledni fadé¢ jako meziprodukty pro vyrobu chemickych
specialit'?. V reakci budou pouzity heterogenni katalyzatory na bazi MCM-41 s kvarterni

amoniovou soli hexadecyltrimethylamonium bromidem (CTAB).
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Obrazek 2: Struktura CTAB



2. Postup laboratorni prace

2.1. Popis aparatury

Cykloadice CO, bude provadéna ve vsadkovém reaktoru znacky PARR Instruments o objemu
50 ml. Autoklav je zatizeni pro praci ve vicefdzovém systému za zvySeného tlaku a je opatfen
michadlem, teplotnim a tlakovym ¢idlem a sondou pro odbér vzorkii béhem reakce. Teplotu
a tlak systému lze sledovat prosttednictvim digitalniho displeje. Autoklav je dale opatien dvéma

jehlovymi ventily pro ptivod a vypust CO..

2.2. Popis experimentu

Uloha je zaméfena na reakci oxidu uhli¢itého se styrenoxidem za vzniku styrenkarbonétu jako
pozadovaného produktu. Jako katalyzatory budou pouzity materidly MCM-41 obsahujici
CTAB, konkrétné nekalcinovany MCM-41 s pivodnim CTAB nebo MCM-41 s dodatecné

impregnovanym CTAB. Reakce probihd v nerezovém autoklavu za zvySené teploty a tlaku.

Do reaktoru bude navazeno stanovené mnozstvi katalyzatoru, pfiddno 25 ml rozpoustédla,
10 mmol styrenoxidu a 0,8 g p-xylenu jako vnitiniho standardu. Poté bude autoklav uzavien
hlavici a utésnén. Po utésnéni bude aparatura tfikrat proplachnuta oxidem uhli¢itym

natlakovanim na 1,2 MPa pro odstranéni vzduchu a nasledné bude plynnd faze vypusténa.

Autoklav bude zahtivan topnym plastém. Po dosazeni pozadované teploty bude reakce zahajena
zvysSenim intenzity michani a natlakovanim aparatury na pracovni tlak. V prvnich minutach
reakce muze dochazet k poklesu tlaku vlivem rozpousténi oxidu uhli¢itého v reakéni smési;
v takovém piipad¢ je nutné autokldv dotlakovat na pozadovanou hodnotu. Naopak béhem
zahfivani muze tlak vzrist, a je-li piekroCena pozadovana hodnota, je tieba ¢ast plynné faze

odpustit.

Vzorky reakéni smési budou odebirany pomoci sondy po 30, 60, 90 a 120 minutach reakce.
Michani bude pozastaveno a bude odebrano 0,3 ml reakéni smési. Michdni bude opét zapnuto a

pokud bude potieba, bude autoklav dotlakovan na pracovni tlak.

Odebrané vzorky budou nafedény vhodnym rozpoustédlem, odstiedény, kapalna faze oddélena
a analyzovana. V dobé mezi jednotlivymi odbéry budou ptipraveny kalibra¢ni roztoky, které
budou pouzity pro stanoveni konverze styrenoxidu pomoci vnitiniho standardu. Provedeny
budou celkem dvé reakce za rtiznych experimentalnich podminek. Vysledky poté budou

porovnany.



2.3. Analyza

Analyza vzorkil reakéni smési bude provadéna na plynovém chromatografu s hmotnostnim

detektorem Shimadzu GC-MS QP 2010 Ultra s nepolarni kolonou.
2.4. Vyhodnoceni vysledkii

Pro kvantitativni stanoveni slozek ptfitomnych v reakéni smési bude pouZzita metoda vnitiniho
standardu. Na zakladé naméfenych ploch chromatografickych piki budou pro jednotlivé
analyty stanoveny korela¢ni koeficienty (ki). Tyto koeficienty vyjadiuji vztah mezi
hmotnostnim pomérem analytu (styrenoxidu), vnitiniho standardu a odpovidajicimi odezvami

detektoru. Korela¢ni koeficienty budou vypocteny podle rovnice (1),

k= 1
o n

kde m; je hmotnost analytu, ms je hmotnost vnitfniho standardu, A; je plocha piku analytu, a A,

plocha piku vnitiniho standardu.

Po stanoveni korelac¢nich koeficientd bude pomoci rovnice (1) vypoctena skute¢na hmotnost
styrenoxidu ve vzorcich odebranych v pribéhu reakce. Nasledné¢ bude podle rovnice (2)
stanoven podil zreagovaného styrenoxidu (P;),

m,
P.=——-100 )

1
m;

kde m;pje poc¢ateCni mnoZstvi analytu.

Konverze styrenoxidu (&;) bude poté vypocitana pomoci rovnice (3), selektivita pomoci rovnice

(4),

£=100—P, 3)
__A |
S(EJ—A+B 100 4)

kde A je koncentrace zadaného produktu pti konverzi § a B je koncentrace vedlejsich produkta

pii konverzi &.



3. Obsah protokolu

Protokol k tloze Cykloadice CO, — vyuziti pfi syntéze chemickych specialit bude

obsahovat tyto naleZitosti:

Uvod

Cil prace

Schéma reakce

Stru¢ny pracovni postup

Pouzité chemikalie

Popis aparatury

Rovnice vypocti

Vypocty navazek

Presné navazky substratu, katalyzatoru, vnitiniho standardu
Parametry kolony a podminky chromatografické analyzy, reten¢ni ¢asy latek
Vysledek kalibrace na vnitini standard

Ptiklad vypoctu konverze a selektivity

Tabulka s podminkami reakce, vysledky konverze a selektivity
Graf zavislosti konverze a selektivity na ¢ase

Zaver
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