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Uloha 4. Ptiprava silikofosfatového xerogelu (Dr. A. Styskalik)

Priprava porézniho a homogenniho silikofosfatového xerogelu
3 Si(OAc)4 + 4 OP(OSiMes); — Si3P4O16 + 12 Me3SiOAc (1)

TTP miZze byt pouzit jako prekurzor pro ptipravu silikofosfatovych gelé.'” Jeho vyhodami
jsou relativné vysokd reaktivita (snadné odstoupeni trimethylsilylové skupiny oproti
alkylesterim kys. fosfore¢né diky vyssi reaktivité vazby P—O-Si vs. P-O—-C), misitelnost s
organickymi rozpoustédly a navic je mozné se vyhnout pouziti kyseliny fosforecné (voda,
H"). Tyto viechny pfednosti umoziuji provadét kondenza¢ni reakci v bezvodém prostiedi.
Vzhledem k hydrolytické nestabilit¢ vazeb Si—O-P tak bylo mozné pfipravit zcela nové
silikofosfatové materialy'” (samozfejmé je k tomu nutny také vhodny Si prekurzor — napt.

Si(OAc)s, viz uloha Ptiprava octanu kiemicitého).

Octan kiemicity (3.000 g, 11.36 mmol) navazime do predem zvazené Schlenkovy nadoby v
suchém boxu a rozpustime v toluenu (50 cm?, 1ze pouzit také THF, dichlormethan,...). Mirny
nadbytek TTP nabereme do injekéni stiikacky, jehla uzavieme gumovou zatkou. VSe pak
vytdhneme ze suchého boxu a Schlenkovu nadobu s roztokem Si(OAc)4 pfipojime k vakuové
lince. TTP nasledné ptikapeme k tomuto roztoku za michani pfi laboratorni teploté (proud
suchého dusiku, septum, injek¢ni stfikacka, nyni pfesné vazeni na kapku TTP, 4.761 g; 15.15
mmol). Po ptikapani TTP a dikladném rozmichani reakéni smési michani zastavime a reakéni
smés umistime do olejové 1azné o teploté 80 °C. Polykondenzaéni reakce (1) vedou ke vzniku
bezbarvého gelu béhem cca 30 min. Gel ponechame v olejové lazni pii 80 °C po dobu

jednoho tydne (je mozné pozorovat synerezi gelu).

Gel nésledné vysuSime v dynamickém vakuu olejové vyvévy do konstantni hmotnosti (24—
48 h), rozpoustédlo a t€kavé produkty jimdme do vymrazovaci nadoby. Vytézek xerogelu
(=suchy gel, bily praSek) stanovime zvazenim celé Schlenkovy nadoby s produktem (proto je
nutné zvazit prazdnou Schlenkovku predem!). Vytézek ¢ini obvykle vice nez 100 % (rovnice
1 popisuje idealni reakci, kdy dojde ke kompletni kondenzaci vSech organickych skupin, k

tomu vSak nedochézi). Misto toho se k charakterizaci gelu pouziva tzv. stupeit kondenzace,



DC [%] — tj. pomér zreagovanych organickych skupin ku celkovému mnozstvi organickych
skupin v reakéni smési (2). Pro takto ptipraveny silikofosfatovy xerogel ¢ini DC obvykle asi

85 %.

DC = (notal — Nresidual)/Notal (2)

Charakterizace xerogelu

TG/DSC (vzduch, 5 K min™):

IR (KBr, cm ™) v :

*C CPMAS NMR (ppm)  :

**Si CPMAS NMR (ppm) § :

3'P MAS NMR (ppm) 6 :

BET SA:

GC-MS nebo NMR analyza vedlejsSich produkti:

Otazky

1/ Porovnejte teoreticky hmotnostni ubytek (z vazeni produktu) s praktickym hmotnostnim

ubytkem. Vysvétlete ptipadny rozdil.

2/ Nakreslete koordinaéni okoli pro viechny signaly Si v ’Si MAS NMR spektrech.
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