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TỔNG HỢP 
TRIMETYLPHENYL AMMONICLORUA/ ctH>N'(CH>)3/c r

R"

Các hợp chất ammoni bậc bốn có công thức chung \ f t  -  N+ -  / ? " |  x ~  thirtrng

đưọrc dieu chế bằng phản ứng alkyl hóa các anvin bậc ba. Tie nhân alkyl hổa thường dùng là 
dialkyl suníat  hoặc aỉkylhalogenua Ị ỉ, 2|.

Khi dùng dialkytounfat chỉ cổ một nhóm alkyl tham gia phản ứng alkyl lìóft và thu đưyc họp  
ch í t  bậc bốn vái  alk Isunfat

R 3N  + ự 0 ) 7S 0 2 — > [/?3ỹv R'} t f o s o -

P h i n  ứng của anũn bậc ba vói alkylhakígenua 1À phản ứng bậc hai. Tác độ plỉẢii ứng bị inh
h ư à n g  b ở i  m ộ t  số  yếu tổ  n h ư  t ính baaơ của  amin,  8ự hoạt  hóa cỏa  halogen,  B ự  phân  c ự c  c ủ a  du n g  
môi. Dung môi phân cực làm thuận lại phản ứng vì sự bin hóa sản phẩm ionic. Những %6 iiệu 
sau đẳy chi ra  ảnh h trồng của dung môi lên phần ứng giửa pyridin vối etyỉiodna [lj.

Dung môi Bcnzcn Etanol Metanol Axeton Nxtrobengen
Tốc độ phản ứng 1 1,4 2,5 12,8 25

Họp chất trimetyỉphenyl ammonklorua, một tác nhàn aỉkyỉ hóa có tính chọn iọc cao, đ i  đưực 
ứng dụng trong phạm vi công nghiệp đe chuyền morphia thknh codein. C h í t  này đẫ đưyc đ i ỉ i  
chế bằng phản ứng ctia dimetyl aniỉũi vời metylclorua 6  nhiệt độ 100-150 và dirốri áp a u í t  (3, 4].

Để phù hçrp với điều kiên n\n xuất củâ nưổc tằ, chúng tồi (ỉả nghiền cứu AiÌM chế trim«tyi 
phenyl ammoni clorua bằng con dường t-ao đổi ion. Đầu tiên rho dimetylaniỉin tác dụng vưi 
metyliodua trong dung môi axeton, thu đirợc trimetylphenyl ammoni iođua.

C6H6N (C H 3)i  + C H 3J  — . [CÿHfiN (Ctfs)s]  J~

Phản ứng xảy ra ngay & nhiệt độ phòng, hiệu suẩt đạt toàn luyng.
T ừ  tr imetylphenyỉ ammoni iodua chuyển thành irimetyl phenyl ammoniclorua bằng con diròng 

trao đổi qua nhựa  W0FAT1T SEW dạng Cl~. Bằng phươngp hÁp này thu diiyc Ir imetyl'henyl- 
Iinmoni ciorua vái hiệu suất 80%. Sin phẩm 6 dạng tinh thể không màu, điểm chẩy 21&-220°c . 
Hàm lirợng Clo xác định bằng phương pháp chuẩn độ bạc nitrat đạt 97 - 98%.

TIIỢC NGHIỆM

Điều chế trim etylphenyl ammoni iodua (5j

TVong cốc 1 lít ta đe 63,5 ml dimetyỉanilin và '200 ml axeion khuắy đeu, ih ỉm từ tù váo duiig 
lích n à y  m ộ t  d u n g  d ịch cda 31,5 I1ÌỈ n ic tyl  io<lua t rong  200 nil AXtftofi. Phin  lirng xẩy r* nẻày,
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xuất  hiện tinh t h ể  lấp  lánh ,  kh u ấy  tiếp 2 giờ Đc q u a  đêm. Lọc kết t í a  trẻn phịu Bvc-I&c H 
kết tủa  bằng axeton (hai lần, môi lần 20mt). Thu đưọrc 130 g triinetylph«nyl-*mmoni kxiua u  
thể không màu,  diem chiy 210-212°c.

Trao đổi ion

Dòng cột có đường kính 6 cm, chiều cao 120 cm
500 g nhự a  SBW được ngâm qua đêm trong dung dịch N*C1 bảo hòa, gạn bổ p h i n  nưót  

them vào ỉ lít axi t clohydric lQmột lưựng lởn nước thường rdra gặ\\ vài lần. Nạp nhự ầ  lén cột 
dùng n\ĩớc cắt  r ử a  cho đen khi hết ion ch AgNƠ3).

1 lít dung dịch 10% của trimetyiphenul-ammoni iodua dirçrc dội lẻn cột. Dung dịch hóni 
dirối cột b i t  đầu thu lấy khi thử  vói dung dịch AgNO* thấy xuất hiện kết tủa AgCÌ- Tốc độ 11 
đổi lm )/fu t.  Sau khi đ i  dội hết dung dịch trimetyỉphenyỉ-ammoni iodua, dùng nước c í t  rửa  i 
cho đến khi hết ion C l“ . Dung dịch thu được đem cô trực tiếp trên bếp điện cho đến khi th íy  XI 
hiện l<5rp váng mồng trên bề mặt dung dịch. Lủc này nén để cốc cẤch bếp điện vài phân và cô 0 
đến khi xuất  hiện bột trắng.  Đặt  cốc dựng kết tủa  vào bình phồng ẩm cổ đặt P^Oft. Thu đu
52 g&m trimetylphenyỉ  ammoniclorua, hiệu suất 80%. Tinh thế không màu hút nưóc r í t  mạnh 
bị rữa  ra, (nếu bị ánh sáng tác dụng 86 chuyển sang màu xanh lơ nh^t).  Điểm chày 218-220* 

Jãầm  luyng Clo x4c định bằng phương pháp chuẩn ÀgNC>3 đạt  97-98%.

Phục hồi nhựa SBW

1000g nhựa  sau khi đã  trao đổi dirợc dội liên tục bằng 12 lít dung dịch NaCl bão hòt .  1 
phản í:ng iốt bằng thuốc t h i  KM11O4 - H2SO4 và hồ tinh bột, nếu không cổ mầu xanh x u í t  b 
là đirọrc. Rửa  nhự a  vài lần bằng nước cất để ỉoại hết ion Cl- tự  do và lại cổ thể tiếp tục tr&o d
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SYNTHESIS O F  TRIM ETHYL PHENYLAMON1TLRUA

The trimethylphenylammonỉum cholride ha* be«n obtained In high yield by way of ••• change 
rei'm WOFAT1T SBW in chloride form from trimetylphenylammonium iodidt.

Bộ môn H H C -Đ H TH  Hầ Nội N hịn  ngầy M2-199c


