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POUZITI SIC REAKCNICH NADOBEK V MAOS

Unikétni reakéni nddobky vyrobené z karbidu kiemi-
ku lze vyuzit pro rizné aplikace v organické syntéze
v mikrovlnném poli (MAOS) v piipadech, kde nelze pou-
zit standardni sklenéné vialky.

1. Uvod

V piipadé pouziti karbidu kfemiku, jako pomucky pro
ohfev v syntéze v mikrovlnném poli, se nejedna o novou
techniku — mikrotitra¢ni desti¢ky vyrobené z SiC pro para-
lelni aplikace mikrovinné chemie pro systémy pracujici
v multiméd rezimu byly pfedstaveny jiz pred né€kolika
lety'. Az do soucasnosti viak nebyly k dispozici SiC re-
akéni nadobky ur¢ené pro monomod systémy. Tato prace
prinasi sumarizaci nejdalezitéjSich aplikacnich oblasti pro
unikatni SiC nadobky, které byly uvedeny na trh jako C10
pro (obr. 1). U téchto nadobek bylo taktéz prokazano, ze se
jednd o extrémné uZitecné pfisluSenstvi pro Monowave
300 (cit.>™)

Obr. 1. Reakéni nadobka C10 a vialka G10 pro Monowave
300 maji stejné rozméry

2. Instrumentace

JelikoZ je infraCerveny senzor integrovany v Mo-
nowave 300 adjustovany na standardni pyrexové vialky,
vykazujici rozdilnou tepelnou efuzivitu v porovnani s SiC,
vyzaduji experimenty s reakénimi nadobkami C10 pro
pfesné sledovani teploty pouZiti rubinového teplomeéru.

3. Mikrovlnny ohtev SiC

Ohfev SiC v mikrovlnném poli probihd velmi rychle,
protoze mikrovinné zatreni indukuje elektronovy tok, ktery
nasledné velmi efektivné ohfiva material prostfednictvim
mechanizmu odporového ohfevu®. Z infraderveného za-
znamu (obr. 2) je zfejmé, ze pouhé 2-3 minuty aplikace
mikrovlnného zatfeni pfi 1400 W postacuji k ohfevu reak¢-
ni nadobky SiC na teplotu témér 600 °C.
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Obr. 2. IC snimek reakéni nadobky SiC ohiaté v komoie
Synthos 3000

4. Aplikace SiC reakcnich nadobek
4.1. Mikrovlnné transparentni rozpoustédla

Vzhledem k tomu, ze SiC velmi intenzivné absorbuje
mikrovinnou energii, 1ze v mikrovinném poli velmi efek-
tivné ohfivat i neabsorbujici rozpoustédla. Na obr. 3 jsou
zobrazeny zavislosti ohfevu 5 ml toluenu ve standardni
10ml pyrexové vialce a v SiC reakéni nadobee. Zatim co
v pyrexové vialce je k ohfevu na teplotu 250 °C toluenu
zapotfebi cca 10 minut, stejné pozadované teploty lze
v reakéni nadobce C10 dosdhnout jiz v pribéhu 60
sekund.

4.2. Fluorinacni reakce v mikrovinném poli

Nejen vynikajici i¢innost ohfevu v mikrovinném poli
¢ini SiC tak vyjimeénym materidlem k vyrob& reak&nich
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Obr. 3. Monowave 300 zavislosti ohfevu 5 ml toluenu na 250 °C
s pouZitim rubinového teploméru ve vialce G10 - T (Ruby,
glass) a reak¢ni nadobce C10 - T (Ruby, SiC)
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nadobek, ale k jeho vyuziti piispiva i chemickd odolnost™”.
SiC je chemicky inertni, coz znamena, ze je rezistentni
nejen vi¢i minerdlnim kyselindm (dokonce i lucavce
a kyselin¢ fluorovodikové), ale i vuci roztokim alkalii
zpusobujicich degradaci standardné pouzivanych pyrexo-
vych reak¢nich vialek. Kdyz dr. Kremsnerova a kol. pro-
vedli fluorinaéni reakci dle Reakce 1 (cit.), povsimli si
signifikantniho poskozeni pyrexové vialky, i kdyz HF
nebyla pouzita ptimo, ale generovana z TREAT-HF in situ

v reakénim procesu (obr. 4).
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Reakce 1. Fluorinace (trichlorometyltio)-benzenu

Obr. 4. A: Cerstvé praskla 10 ml mikrovlnna vialka. B: Po-
leptana mikrovinna vialka po nékolikanasobném pouziti
v podminkach dle Reakce 1

Tloustka stény vialky B (obr. 4) je pouze 0.35 mm
a vialka vykazuje v souvislosti s korozi pisobenim TRE-
AT-HF ztratu hmotnosti vice nez 4 gramy.

Provadéni stejné reakce v reakéni nddobce z SiC ne-
mélo na material nadobky zadny vliv. Hmotnost nadobky
C10 byla viceméné¢ stejna pred i po reakci a plné konverzi
fluorinace’.

4.3. Vysetfovani netermickych mikrovinnych efekti

Vedle nespornych preparativnich vyhod lze reakéni
nadobky SiC pouzit i k zékladnimu vyzkumu netermic-
kych mikrovinnych efektti. Vzhledem k tomu, ze vyuziti
SiC, jako materidlu pro reakéni nadobku lze eliminovat
veskeré efekty mikrovinného pole na reakéni smés, je
mozné od specifickych (netermalnich) efektt rychle sepa-
rovat termalni.

V roce 2010 dr.Kappe a kol. prezentoval 21 raznych
ptikladi chemickych reakci a konstatovali, ze v téméf
kazdé reakci byly ziskany virtualné identické vysledky ve
smyslu konverze, profili ¢istoty a/nebo izolovanych vytaz-
kit produktu a porovnavajici experimenty probihajicimi ve
skute¢nych podminkach mikrovinné chemie v pyrexovych
vialkach s ,,mikrovinnym ohfevem* v SiC nadobkach.
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To potvrzuje, ze v téchto specifickych ptipadech jsou
urcujici pouze tepelné efekty probihajici v materialu vzor-
ku a elektromagnetické pole nema Zzadny pfimy vliv na
pribéh reakce™.

4.4. Kontrola nefizené kumulace tepla a teplotnich
prekmitl

Vedle moznosti separace tepla z netermickych mikro-
vinnych efektd je k dispozici dalsi preparativni vyhoda
SiC nadobek kontroly exotermickych reakci. Procesy dle
Reakce 2 obvykle probihaji za nefizeného ohfevu
v ptipad¢€ pouziti pyrexové vialky v mikrovinném zafeni a
bez rozpoustédla. I pfes okamzité snizeni vykonu magne-
tronu od pocatku netizeného ohfevu a kumulace tepla na
0 W bylo mozné pozorovat nartst teploty na ~ 210 °C
v prubéhu 40 sekund. Takovy teplotni pfekmit byl méné
kriticky pfi experimentech vyuZzivajicich SiC nadobky.
Diky desetinasobné vysSi tepelné efuzivite SiC
v porovnéni s pyrexem je maximalni teplotni pfekmit pou-

ze 26 °C.
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Obr. 5. Reakce a teplotni profil alkylace triazolu v upravenych
podminkach v pyrexové vialce a SiC reak¢ni nadobce. V obou
pripadech byla nastavena teplota 140 °C

5. Zavér

Diky svym prospésnym vlastnostem je SiC velmi
dobfe vyuzitelnou alternativou k béZzn€ pouzivanym py-
rexovym reakénim nadobkam pro mikrovinnou chemii.
Unikétni kombinace vysoké miry mikrovlnné absorptivity,
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tepelné vodivosti a efuzivity na jedné stran¢ a excelentni

teplotni, tlakové a chemické odolnosti na strané druhé, ¢ini

tento materidl idedlnim pro pouZiti jako materidlu reak¢-
nich nadobek v mikrovinnych reaktorech.

preklad

Martina Vilimovska
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