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ABSTRACT

##942017 MAJOR POLYMER SCIENCE
KEY WORDS ALUMATRANE/ALUMINUM

HYDROXIDE
YUKOLTORN OPORNSAWAD : SYNTHESIS OF 
ALUMATRANE COMPLEXES DIRECTLY FROM Al(OH)3 
AND TRIISOPROPANOLAMINE. THESIS ADVISORS : ASSOC. 
PROF. RICHARD M. LAINE AND ASST. PROF. SUJ1TRA 
DHUMRONGVARAPORN, 42 pp. ISBN 974-633-595-2

Preparations of alumatrane complexes generally are high cost because 
of multistep synthesis and expensive starting materials. Recently, a new one 
step method was developed for synthesizing alumatrane directly from 
aluminum hydroxide [Al(OH)3] and tnisopropanolamine (TIS) both of which 
are inexpensive and readily available. When 45.5 mmol of Al(OH)3 are reacted 
with 70 mmol of TIS at 200°c. the reaction is complete in 3 h. The product 
can be purified by precipitation. Tnethylenetetramine (TETA), a stronger base 
than TIS, was found to accelerate the dissolution rate of Al(OH)3.

The kinetics of TIS-A1 formation were studied and TIS-A1 was fully 
characterized using DSC, TGA, FAB+-MS, NMR ('H-, 13C-, :7A1-), and FTIR 
The integral method was used to study the dissolution kinetics as a function of 
different conditions. The activation energy of reaction was 24±2 kJ mol"1.
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บทค ัด ย ่อ

ย ุคลขร โอ พ ร ส ว ัส ด  : ก าร ส ัง เค ร าะ ห ์ส าร ป ร ะ ก อ บ อ ล ูม าเท ร น โด ย ต ร ง จ าก อ ล ูม น ัม

ไฮ ด ร อ ก ไซ ด  แ ล ะ ไ ต ร ไ อ โซ โพ ร พ าโน ล าม ีน  (S y n th esis  o f  A lu m atrane C o m p le x e s

D irectly  from  A l(O H )1 and T riisop rop an olam in e], อ าจ าร ย ํท ีป ร ก ษ า ะ A sso c . P rof.
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โด ย ท ั่ว ไ ป แ ล ้ว  ก าร เต ร ีย ม ส าร ป ร ะ ก อ บ อ ล ูม าเท รน ม ัก ต ้อ ง เส ีย ค ่า ใช ้จ ่าย ท ี่ส ูง  ท ังน ีเพ ร าะ เป ็น  

ก าร ส ัง เค ร าะ ห ์ท ี่ค ่อ น ช ้าง ย ุ่ง ย าก แ ล ะ ส าร ต ั้ง ต ้น ท ี่ใช ้ม ีร าค าแ พ ง  เม ื่อ เร ็ว  ๆ นี ไต ้ม ีก ารพ ัฒ น าว ิธ ีก าร

ส ัง เค ร าะ ห ์ส าร ป ร ะ ก อ บ อ ล ูม า เท ร น ด ้ว ย ว ิธ ีให ม ่ท ี่ส ะ ด ว ก แ ล ะ ป ร ะ ห ย ัด จ าก อ ล ูม ิน ัม ไฮ ด ร อ ก ไซ ด ์ และ

ไ ต ร ไ อ โซ โพ ร พ า โน ล า ม ีน  ซ ึ่งส ารต ั้งต ้น ท ั่งส อ งม ีราค าไม ่ส ูง  แล ะ ห าไต ้งาย  โด ย น ำ อ ล ูม ัน ับ ไ ร ด ร อ ก ไ ซ ด ์

45 .5  ม ิล ส ิโม ล  ม า ท ำป ฏ ิก ิร ิย าก ับ ไต ร ไอ โซ โพ ร พ าโน ล าม ีน  70 ม ่ล ล ิโม ล  ท ี่อ ุฌ ห ภ ูม ิ 2 0 0  อ ง ศ าเซ ล เช ย ส  

ป ฏ ิก ิร ิย า เส ร ็จ ส ม บ ูร ณ ์ภ าย ใน เว ล า 3 ช ั่ว โม ง  น ำ ผ ล ิต ภ ัณ ฑ ์ท ี่ได ้ไป ท ำให ้บ ร ิส ูท ธ ิโด ย ก าร ต ก ต ะ ก อ น  

น อ ก จ า ก นย ัง ได ้พ บ ว ่าไต ร เอ ท ธ ิล ีน เต ท ต ร ะ ม ีน ซ ึ่ง เป ็น เบ ส ท ี่แ ร ง ก ว ่าไต ร ไอ โซ โพ ร พ าโน ล าม ีน เป ็น ต ัว เร ่ง  

อ ัต ร าก าร ล ะ ล าย ข อ ง อ ล ูม ิน ัม ไฮ ด ร อ ก ไซ ด ์อ ก ด ้ว ย

ได ้ม ีก าร ส ีก ษ าจ ล น ศ าส ต ร ์ข อ ง ก าร เก ิด ส าร ป ร ะ ก อ บ อ ล ูม าเท ร น  แ ล ะ ก าร ต ร ว จ ส อ บ โค ร ง ส ร ้าง  

พ ร ้อ ม ท ั่ง ศ ึก ษ าส ม บ ัต ิข อ ง ผ ล ิต ภ ัณ ฑ ์โด ย ใช ้ D S C , T G A , F A B  -M S , N M R ( H - ,  13C -, 2?A 1-), และ  

FTIR  ได ้น ำว ิธ ีอ ิน ท ีก ร ัล ม าใช ้ใน ก าร ศ ึก ษ าจ ล น ศ าต ร ์ข อ ง ก าร ล ะ ล าย ใน ต ัว แ ป ร ต ่าง  ๆ  พ ล ังงาน  กระต ้น  

ข อ งป ฏ ิก ิร ิย าม ีค ่า เท ่าก ับ  24±2 ก ิโล จ ูล  ต ่อ โม ล



ACKNOWLEDGEMENTS

This thesis can not succeed without the help and encouragement of 
many people. The author would like to gratefully thank all professors who 
have given her valuable knowledge in the Petroleum and Petrochemical 
College. She also thanks USAID for giving her the opportunity to go to present 
her work at the University of North Texas, U S A

The author deeply appreciates the help of her co-advisor, Asst. Prof. 
Sujitra Dhumrongvarapom, not only for her encouragement and valuable 
recommendation, and the opportunity given to her to present the poster at the 
University of North Texas. U S A., but also for her kindness and 
understanding. She also expresses her gratitude to her advisor, Assoc Prof. 
Richard M. Lame, for his guidance and warm welcome during her stay in 
USA.

She also thanks Dr David Treadwell, the Department of Materials 
Science and Engineering, the University of Michigan, for his help in running 
NMR and for his suggestions. Many thanks go to her friends for their help and 
the memorable time spent together at the College. Her thanks also go to the 
College staff who provided help in using the College’s facilities.

Finally, she would like to express her deep thanks to her mom and dad, 
who always give the greatest love, for their encouragement, understanding and 
supporting.



VI

TABLE OF CONTENTS

CHAPTER PAGE

Title Page 1
Abstract iii
Acknowledgements V
Table of Contents VI
List of Tables ix
List of Figures X
List of Schemes xii

INTRODUCTION
1.1 Background 1
1.2 Literature Survey ท3
1.3 Kinetic Theory 7

1.3.1 Integral Method 8
1.3.2 The Reaction Rate Constant 10

1.4 Objectives 11

EXPERIMENTAL SECTION
2.1 Materials 12
2.2 Instrumentation 13

2.2.1 Mass Spectroscopy (MS) 13
2 2.2 Thermal Analysis 13
2.2.3 Nuclear Magnetic Resonance 

Spectroscopy (NMR)
14



vil

CHAPTER PAGE

2.2.4 Fourier Transform Infrared 
Spectroscopy (FTIR)

14

Synthesis of Alumatrane Complexes 15
2.3.ใ Procedure I : without TETA 15
2.3.2 Procedure II with TETA 15
Kinetic Studies 16
2.4.1 Dissolution Rate as a Function of TIS 

Concentration
17

2.4.2 Dissolution Rate as a Function of 
Al(OH)3 Concentration

17

2.4.3 Determination of the Reaction Rate 
Constant

17

2.4.4 Determination of the Activation Energy 18
2.4.5 Dissolution Rate as a Function of TETA 

Concentration
18

2.4.6 Dissolution Rate as a Function of Time 
ทา the Presence of TETA as a Catalyst

18

III RESULTS AND DISCUSSION
3.1 Synthesis 19
3.2 Kinetic Studies 21

3.2.1 Dissolution Rate as a Function of TIS 21

Concentration
3.2.2 Dissolution Rate as a Function of 22

Al(OH)3 Concentration
3.2.3 Determination of the Reaction Rate 23

Constant



Vlll

CHAPTER PAGE

3.2.4 Determination of the Activation Energy 24
3.2.5 Dissolution Rate as a Function of TETA 25

Concentration
3.2.6 Dissolution Rate as a Function of Time 26

in the Presence of TETA as a Catalyst
3.3 Charactenzation 27

3.3.1 Thermogravimetric Analysis 27
3.3.2 Differential Scanning Calorimetry 29
3.3.3 F AFC-Mass Spectroscopy 30
3.3.4 Nuclear Magnetic Resonance 35

Spectroscopy
3.3.5 Fourier Transform Infrared 37

Spectroscopy

IV CONCLUSIONS 39

REFERENCES 40

APPENDIX 42



IX

LIST OF TABLES

TABLE PAGE

3.1 The Proposed Structures and Fragmentation Pattern of 31
Products

3.2 Peak Position o f 'H-, 13C-, and 27Al-NMR of Products 36
3.3 Peak Position and Assignments of FT1R Spectra of 37 

Products withÂvithout TETA



X

LIST OF FIGURES

FIGURE PAGE

3.1 TGA Thermogram of Al(0 H)3.xH20  heated 19
from 25°-950°C at 0 2 flow rate of 40 ml/min.

3.2 Optimization of Al(OH)3:TIS Ratio for Complete 20
Dissolution of Al(OH)3. The reaction was run under
N2 at 200°c, 3 h

3.3 Effect of T1S Concentration. The amount of Al(OH)3 21
was fixed at 22.7 mmol. The reaction time and 
temperature were set at 3 h and 200°c, respectively.

3.4 Dissolution Rate as a Function of Al(OH)3 22
Concentration. The amount of TIS was fixed at
20 mmol The reaction time and temperature were 
set at 1 h and 200°c\ respectively.

3.5 The Relationship of Logarithm of Conversion Factor 23
versus Reaction Time for each Variation of Reaction 
Temperature. Reacton time was fixed at 3 h while
reaction temperature was varied from 150° to 200°c.
The reaction rate constants were calculated from the 
slope of each straight line.

3.6 The Relationship of Logarithm of Rate Constant and 24
Reaction Temperature. The slope of a straight line
was activation energy decided by gas constant

3.7 Effect of the TFT A Concentration. The ratio of 25
Al(OH)3:TIS was fixed at 22.7:5 mmol The reaction
time and temperature were set at 3h and 200°c, 
respectively.



XI

FIGURE PAGE

3.8 Effect of TETA Concentration on Time. The ratio 26
of Al(OH)3:TIS:TETA was fixed at 22.7:5:1.25 mmol.
The temperature was set at 200°c.

3.9 TGA Thermogram of the Product from the Reaction 27
without TETA. The product of ใ.ไ.54 ratio of 
A1(0H)3:T1S was heated from 25°-950°C under 0 2

with a rate of 10°c/min
3 10 TGA Thermogram of the Product from the Reaction 28

with TET A. The product of 4.56:1.34:1 ratio of 
Al(OH)3:TIS:TETA was heated from 25°-950°C 
under 0 2 with a rate of 10°c/min.

3.11 DSC Thermogram of the Product from the Reaction 29
without TETA The sample was heated from 
25°-450°C with a rate of 10°c/min.

3 12 DSC Thermogram of the Product from the Reaction 30
with TETA. The sample was heated from 25°-450°C 
with a rate of 10°c/min

3.13 IR Spectra of the Products from the Reaction 38
withAvithout TETA. The sample was prepared by 
mixing with KBr and hydraulically pressing into a 
pellet.



Xll

LIST OF SCHEMES

SCHEME PAGE

1 1 Bayer Process Flow Sheet. 2
1.2 Transligation of Monomeric and Dimeric Alumaazatranes 5 

with Triethanolamine.
1.3 Newman Projection Down the Al-N Bond from an 6

X-ray Crystallographic Determination of Tetrameric 
Alumatrane.


	Cover (English) 

	Accepted


	Abstract (Thai)


	Abstract (English)


	Acknowledgements


	Contents 


