Datum:

1silazé A k
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Teodria

3 NHj + 2 SiCl(CHj); — HN(Si(CHs)s)s + 2 NH,CI

Prebiehala substiticia vazby Si-Cl vazbou Si-N, pricom vznikajuci chlorovodik bol okamzite
neutralizovany amoniakom. Produkt bol od salmiaku oddeleny destilaciou. Teoreticky
vytazok:
0,41
Mieor = 1+ Msilazén - T ) 161740 = 33709 g

Chemikalie

amoniak v tlakovej fTasi
SiCI(CHz)3 (M = 108,64 g.mol™)

Aparatara

magnetickd mieSacka s miesadlom, etanolovy kupel, olejovy kupel, suchy l'ad, 3-hrdla 250
ml zédbrusova banka so sklenenymi a plastovymi zatkami, 2x 50 ml zabrusova banka NZ
29, nizkoteplotny chladi¢, zostupny chladi¢ 2xNZ 29, susiaca kolona (sklenend vata +
KOH), 2x kohut, 2x 20 ml premyvacka s nujolom, frita S3, gumova zéatkou s dierou, 10
ml striekacka s hadickou, gumové hadicky

Pracovny postup

Skvapalnenie amoniaku
V digestoriu som zostavil aparatiru na skvapalnenie amoniaku v poradi: tlakova fTasa s
amoniakom, kohtut, susiaca kolona (sklena vata, 20 cim KOH, sklena vata), kohut, premy-
vacka s nujolom, trojhrdla banka 250 ml s okrihlym dnom (jedno hrdlo uzavreté, vnutri
magnetické miesadlo), nizkoteplotny spitny chladi¢, premyvacka s nujolom. Nizkoteplot-
ny chladi¢ som naplnil suchym l'adom (CO3), otvoril kohiity a spustil priad amoniaku. Do
nizkoteplotného chladi¢a som pridal prave tolko etanolu, aby chladiaca zmes nevykypela.
Banku som ponoril do kiipel'a zo zmesi suchého l'adu a etanolu. Prad amoniaku som zvySo-
val dovtedy, kym cez druht premyvacku nezac¢ali unikat bubliny. Nechal som skondenzovat
asi 150 ml amoniaku.

Pridanie trimetylsilylchloridu
Privod amoniaku do trojhrdlej banky som nahradil zatkou s dierou, ktorou som pomocou
injek¢nej striekacky s hadickou pridal po kvapkich 53 ml (45 g; 0,41 mol) (CHjs)3SiCl
za mieSania magnetickou mieSackou. Pri tom sa uvolfioval dym salmiaku v plynnom
amoniaku, ktory sa usadzoval na stenéch banky a chladica. Potom som odstréanil chladiaci
kipel a zatku so striekackou nahradil odvodom do stipca KOH a premyvacky s volnym
vystupom do digestoria. Nizkoteplotny chladi¢ som nahradil zatkou. Kvapalny amoniak
som nechal odparovat cez noc.



Destilacia produktu
Na banku s reak¢nou zmesou som nasadil zostupny chladi¢ so zabrusmi NZ 29. SuSiacu
kolonu som prepojil na koniec chladi¢a a bo¢né vyvody banky som uzavrel. Destiloval som
z olejového kupela zohriateho na 200 °C do 50 ml banky s okrihlym dnom. S produktom
sublimoval aj chlorid amoénny, ktory ¢iastocne zadrziaval produkt v chladi¢i. Po skonceni
destilacie som produkt prefiltroval cez fritu S3 do dopredu odvézenej banky. Vytazok bol
13,72 g surového produktu (41 % teorie vzhladom k SiCl(CHjs)s).

Surovy produkt bol dalej zmieSany s ostatnymi frakciami a predestilovany na vpichova-
nej kolone (t.v. 122-124 °C). Bolo ziskané priblizne 78 ml produktu (¢istota >99 % podla
'H NMR).

Charakterizacia

NMR (300 MHz) v CDCls:
'H ¢ |ppm]: 0.04 (H, s, CH3)
13C ('H) § [ppm]: 2.7 (C, s, CHj3)
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