Uloha 1. Ptiprava tris(trimethylsilyl) esteru kyseliny fosforeéné - TTP (Dr. A. Styskalik)

Postup pripravy Tris(trimethylsilyl) ester kyseliny fosfore¢né (TTP)

OP(OSiMe;)s pripravime z 85 % kyseliny fosfore¢né a trimethylchlorsilanu podle rovnice
(1).! Reakéni aparatura se sklada z dvojhrdlé Schlenkovy baiiky a zp&tného chladice. Jako
chladici kapalinu pro zpétny chladi¢ pouzijeme isopropanol pii —15 °C (pomoci termostatu).
Tato teplota zpétného chladi€e umoznuje var pod zpétnym chladiCem trimethychlorsilanu
(beze ztrat odparem), zatimco vznikajici HCl miZe odejit. Aparaturu neni nutné susit pfedem
(pouzivame vodny roztok kyseliny fosforeéné), aparatura se vysusi piebyteCnym
trimethylchlorsilanem (stejné¢ jako voda v roztoku H3;POg). Celou aparaturu uzavieme
pretlakovym ventilem, ktery zamezuje pfistupu vzduSné vlhkosti k reakéni smési z okolni
atmosféry. Za pretlakovy ventil mize byt zatazena problublavacka s vodou pro pohlceni
vzniklého HCI (pozor, pfi podtlaku mize byt voda nasata zpét do aparatury, nutno pouzit

malé mnozstvi vody!).

Do takto piipravené aparatury injekcni stiikackou nabereme trimethylchlorsilan (159.9 g,
1.472 mol). Za tadného michani pii laboratorni opatrné prikapavame 85 % roztok kyseliny
fosforecné (29.95 g, 30.56 mmol). Reakce je exotermni, je nutné ptikapavat pomalu, aby
trimethylchlorsilan nevfel pfili§ bouflivé a neodchdzel z reakéni smési. Po ptikapéani veskeré
H3PO4 postupné zvySujeme teplotu olejové 1azné az na 110 °C a nechame pfii této teploté

reagovat pres noc.

Nasledujici den nechame reackni smés zchladnout, v proudu suchého dusiku aparaturu
rozebereme a dvojhrdlou banku obsahujici smés produkti uzavieme. Tékavé produkty a
piebytecny trimethylchlorsilan oddestilujeme do vymrazovaci naddoby v dynamickém vakuu
olejové vyvevy. Netékavy zbytek (bezbarva viskézni kapalina) nésledné podrobime vakuové
destilaci pii teploté olejové 1aznd 70 °C. Cisty produkt (oddestilovanid bezbarva kapalina)
nasledné degasujeme, vtihneme do suchého boxu a uchovame pro dalsi pouziti. Cistotu

produktu ov&iime pomoci *'P NMR spektroskopie, obvykly vytézek &ini 60-80 %.

OP(OH); + 3 Me3SiCl — OP(OSiMes); + 3 HCI (1)



Analyza produktu

Vytézek TTP (Mr=314.54 g mol ™)

IR (KBr tableta, cm ™), v:

"H NMR (300 MHz, trichlormethan-d,), 8 (ppm)
BC-APT NMR (75.48 MHz, trichloromethan-d,) & (ppm)
3'P NMR (121.49 MHz, trichlormethan-d,) & (ppm)

Otazky
1/ Popiste chemickou rovnici reakci vody s trimethylchlorsilanem.
2/ Jaké tékavé produkty miize obsahovat reakéni smés?

3/ Jaké produkty pravdépodobné obsahuje nétékavy zbytek po vakuovém oddestilovani

tris(trimethylsilyl) esteru kyseliny fosforecné?
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