DIFENILSILANDIOLO e OTTAFENILCICLOTETRASILOSSANO
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NORME DI SICUREZZA:

TOLUENE Facilmente infiammabile. Nocivo per inalazione. Tenere lontano da fonti di calore. Travaso e manipolazione del prodotto solo sotto aspirazione. Non inalare i vapori. In caso di contatto con gli occhi lavare con acqua corrente per diversi minuti tenendo le palpebre ben aperte. Utilizzare gli occhiali protettivi.

ALCOL TER-AMILICO facilmente infiammabile. Nocivo per inalazione. In caso di contatto con gli occhi lavare con acqua corrente per alcuni minuti tenendo le palpebre ben aperte. Tenere lontano da fonti di calore. Travaso e manipolazione del prodotto solo sotto aspirazione. Utilizzare gli occhiali protettivi.

DIFENILDICLOROSILANO provoca ustioni. In caso di contatto con gli occhi lavare abbondantemente con acqua. Utilizzare guanti e occhiali protettivi.

ETERE DIISOPROPILICO irritante per gli occhi, le vie respiratorie e la pelle. Travaso e manipolazione del prodotto sotto aspirazione e lontano da fonti di calore. Utilizzare gli occhiali protettivi.

ALCOL ETILICO Facilmente infiammabile. Travaso e manipolazione del prodotto sotto aspirazione e lontano da fonti di calore. In caso di contatto con gli occhi lavare con acqua corrente per alcuni minuti tenendo le palpebre ben aperte. Utilizzare gli occhiali protettivi.

NaOH provoca ustioni. In caso di contatto con gli occhi lavare abbondantemente con acqua. Utilizzare gli occhiali protettivi.

ACETATO D’ETILE Facilmente infiammabile. Irritante per gli occhi. Non inalare i vapori. In caso di contatto con gli occhi lavare con acqua corrente per diversi minuti tenendo le palpebre ben aperte. Travaso e manipolazione del prodotto solo sotto aspirazione. Tenere lontano da fonti di calore. Non usare guanti in lattice. Utilizzare gli occhiali protettivi.

PROCEDIMENTO
Preparare una miscela di toluene (2 mL), alcol ter-amilico (4 mL) e acqua distillata (16 mL) e raffreddarla in ghiaccio. Aggiungere lentamente, in agitazione, una miscela di toluene (2 mL) e difenildiclorosilano (4 mL) (d = 1,204 g/mL). Mantenere la soluzione a bassa temperatura durante l'aggiunta del difenildiclorosilano. Continuare ad agitare per altri 5 min., filtrare il solido bianco mediante filtro Buchner. Lavare il prodotto con acqua tiepida (circa 30 ml), indi con etere diisopropilico. Asciugare alla pompa meccanica. Pesare e calcolare la resa. Determinare il punto di fusione (161°-166°C).
Mettere a riflusso una soluzione di difenilsilandiolo (3 g) in alcol etilico (20 mL) ed aggiungere 1 mL di una soluzione di idrossido di sodio circa 4 M. Mantenere a riflusso per 20 minuti, raffreddare, filtrare il solido e lasciarlo asciugare su Buchner. Ricristallizzare il prodotto nella minima quantità (massimo 10 ml ) di acetato d'etile. La sospensione di acetato d’etile deve essere mantenuta all’ebollizione fino alla completa dissoluzione del prodotto. Se alla fine rimanesse un residuo questo deve essere filtrato. La soluzione così ottenuta va raffreddata fino a temperatura ambiente; filtrare il solido. Determinare il punto di fusione (196-201 °C). Registrare gli spettri IR in KBr del silandiolo e del silossano.
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