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2-3 Umsetzungen von Toluol mit Brom

Arbeitstechniken und Methoden: Standardverfahren, Vakuumdestillation

Geréte: Standardgerate, 300-W-Photolampe
Chemikalien:

Teil 1: abs.Toluol (44 ml), trockenes Brom (18 ml), Natriumsulfat, Natriumacetat, Natrium-
hydroxid

Teil 2: Toluol (27 ml), Brom (10 ml), Hexan (25 ml), Eisenpulver, Natriumdisulfit, Natrium-
hydroxid, Calciumchlorid

Warnhinweise:

Brom ist ein sehr starkes Atz- und Atemgift und darf daher nur unter dem Abzug gehandhabt wer-
den. Brom ist sehr schwer. Machen Sie die Flasche nicht gleich auf, sondern probieren Sie vor der
Entnahme, wie Sie diese beim Ausgieen am besten anfassen konnen, so dass lhnen dabei nichts
Giber die Handschuhe oder das Flaschenetikett lauft und Sie die Flasche dennoch ruhig und sicher
halten kdnnen! Brom lasst sich wegen seines hohen Gewichtes und seines hohen Dampfdruckes
kaum pipettieren und wird daher am besten im Messzylinder abgemessen.

Sichern Sie den Messzylinder durch Einspannen in eine Stativklammer, damit er beim Einfiillen
nicht umkippen kann! Dadurch haben Sie auferdem den Vorteil, dass Sie beim Ausgielen den
Flaschenhals der Bromflasche auf den Trichter, den Sie natiirlich noch in den Messzylinder
stecken miissen, aufsetzen kénnen. Dieser Umstand tragt ganz entscheidend dazu bei, dass Sie
eine schwere Flasche beim GieRen ruhig halten kdnnen. AuBerdem wird der beim Absetzen der
Flasche meist auBen herunterlaufende , letzte Tropfen* so vom Trichterrand aufgefangen. Halten
Sie den Messzylinder beim Gieen niemals mit der Hand fest! Sie konnen sich sonst das Brom
versehentlich Giber die Finger gieRen!

Messen Sie das Brom nicht mit einer Einwegspritze ab! Sie bekommen so viel Brom nur mit
Miihe in die Kaniile — tiberdies wird die Kaniile angegriffen.

Brom ist teuer! Vermeiden Sie es, dass zu entsorgende Reste erzeugt werden. Zur Entsorgung
werden flilssige Bromreste mit einem Reduktionsmittel (z.B. Natriumdisulfitldsung®) bis zur
volligen Entfarbung versetzt und darauf ins Abwasser gegeben. In den verwendeten GefalRen
verbleiben haufig Bromdampfe, die wegen lhres hohen Gewichtes nur dann entweichen kdnnen,
wenn Sie die GefaRe kurze Zeit mit der Offnung vor dem Abzugschacht hinlegen.

Das in Teil 1 hergestellte Produkt ist reizend und entwickelt insbesondere sehr stark
tréanenreizende Dampfe. Samtliche Arbeitsschritte fiir die Darstellung dieser Substanz sind daher
im Stinkraum durchzufiihren! Alle kontaminierten Gerdte missen vor der Entnahme aus dem
Abzug peinlich gereinigt werden. Halten Sie sich sorgfaltig an die gegebenen Hinweise zur
Reinigung der Gerate!

Das Produkt darf nur in dicht verschlossenen Behaltnissen aus dem Abzug entnommen werden.

Das im 2. Teil erhaltene Produkt ist hautreizend.

! Natriumhydrogensulfitldsung wird durch Auflésen von Natriumdisulfit hergestellt. Schreiben Sie sich die
Formeln auf, um zu verstehen, was da passiert.
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Hinweise:
Fir die in Teil 1 bendtigte Photolampe gibt es derzeit 2 Varianten:

Eine ,,Sonnenlichtlampe®, die normalerweise zur Aufzucht von Pflanzen in Raumen dient, die
nicht tber ausreichendes Sonnenlicht verfiigen. Die Lampe ist fiir den Versuch hochwirksam, hat
aber folgende Nachteile:

e Wenn Sie beim Bedienen der Apparatur die Hand standig in unmittelbarer Nahe der Lampe
halten, passiert das gleiche, wie bei natirlicher Sonnenbestrahlung: Sie kdnnen einen
tiichtigen Sonnenbrand bis hin zur Blasenbildung bekommen, was Sie freilich erst Stunden
spater bemerken, wenn es zu spat ist. Ein Handschuh schiitzt hier also nicht nur vor den
Chemikalien, sondern auch vor dem Licht.

e Sie verbraucht viel Strom (300 W) und wird deswegen sehr hei. Nicht nur die Finger,
sondern auch Plastikteile (Hahnkiikensicherung!) miissen sorgfaltig vor der Hitze geschiitzt
werden. (Letztere durch ausreichenden Abstand, sowie durch Umwickeln mit etwas
Alufolie.) Auf die heile Glasoberfliche darf keine kalte Flissigkeit tropfen, sonst springt
sofort das Glas und die Lampe ist hin. Selbst feste Gegenstande kdnnen bei Kontakt durch
lokale Kiihlwirkung zu hohe thermische Spannungen erzeugen.

e Die Lampe kann nach dem Ausschalten erst dann wieder neu angeschaltet werden kann,
wenn sie abgekihlt ist.

Versuchsweise werden derzeit alternativ UV-A-,,Schwarzlichtlampen* eingesetzt. Es handelt sich
dabei um Kompaktleuchtstofflampen mit einer entsprechenden Glasbeschichtung. Die Lampen
verbrauchen nur minimal Strom, werden also nicht heil. Wie alle Leuchtstofflampen sollten die
UV-A-, Schwarzlichtlampen* nicht unnétig an- und ausgeschaltet werden, aber wenn es denn nun
mal passiert ist, kann man sie ohne Probleme auch gleich wieder anschalten. Die Lampen sind
ebenfalls fir den Versuch sehr gut wirksam

Ausfihrung:

Teil 1:
Hinweise:

e Wegen der auBerordentlich reizenden Wirkung des Produkts wird Ihnen hiermit
ausnahmsweise empfohlen, bei der Aufarbeitung des Reaktionsansatzes eine gemeinsame
Destillationsapparatur zu verwenden, an die jeweils nur der eigene Kolben angeschlossen
wird. Planen Sie die Versuchsdurchfiihrung so, dass Sie mit mdglichst wenigen Geraten
auskommen!

Vorarbeiten:

e Abs. Toluol kénnen Sie aus der Destillationsanlage in Raum 31.05 gewinnen. Lassen Sie
sich in die Bedienung einweisen.

e Fir den Versuch wird wasserfreies Brom bendtigt. Man erhélt dies, indem man Brom mit
konz. Schwefelséure ausschiittelt. Aus Sicherheitsgriinden verwenden Sie hierfiir jedoch
keinen Schiitteltrichter! Verriihren Sie das Brom stattdessen mehrmals ausgiebig mit der
Saure in einem Rundkolben (Magnetriihrer) und verwenden Sie den Schiitteltrichter
lich zur Trennung der beiden Phasen. Achten Sie nach dem letzten Ausschiitteln auf eine

Versuch 2-3 -2- WS 2014



Freie Universitat Berlin - Institut fiir Chemie und Biochemie - Organisch-chemische Praktika

Freie Universitat Berlin - Institut fiir Chemie und Biochemie - Organisch-chemische Praktika

besonders sorgféltige Phasentrennung! Vermeiden Sie unbedingt, dass Sie Schwefelsdure
mit in lhre Reaktion schleppen! Die abgetrennte Saure wird in einem gesonderten
Entsorgungsgefall gesammelt.

e Bringen Sie vor dem Beginn des Versuchs den beiliegenden Warnhinweis am
Frontschieber des Abzuges an!

In einem 100-ml-Dreihalskolben mit Rickflusskiihler und Tropftrichter werden 44 ml abs. Toluol
vorgelegt. Es wird zum Sieden erhitzt und die Losung mit einer Photolampe bestrahlt.

e Bauen Sie die Photolampe so dicht wie mdglich am Kolben auf! Wenn Sie sie dazu auf
eine hochgekurbelte Hebebiihne stellen, wird sie irgendwo in der nahe des
Reaktionskolbens in den Himmel strahlen — und schlimmer noch: Wenn sie gegen das
Kabel kommen, wird sie von ihrem Podest herunterfallen und kaputt sein. Die
Photolampe ist teuer! Nehmen Sie also eines der losen Stative, die es im Praktikum gibt
und spannen Sie die Lampe mit einer Stativklammer ein! Jetzt kann nichts mehr
umfallen und Sie kénnen die Lampe millimetergenau plazieren.

Unter fortdauernder Bestrahlung und Rihren wird durch den Tropftrichter trockenes Brom
(18 ml) so zugetropft, dass kein Bromiiberschuss im Kolben entsteht. Versuchen Sie dazu, den
Hahn am Tropftrichter so einzustellen, dass das Brom allein mit der richtigen Geschwindigkeit in
den Kolben tropft.2. Das gebildete Bromwasserstoffgas wird durch einen Gaswéscher

(http://www.bcp.fu-
berlin.de/chemie/chemie/sicherheit/entsorgung/einzelchemikalien/saure_gase.html)

zuriickgehalten.

Nach beendeter Bromzugabe wird die Mischung noch etwa 2 Minuten bestrahlt, um auch restliche
Spuren von Brom umzusetzen. Danach lassen Sie auskiihlen.?

Bis hierher war alles einfach, aber jetzt missen Sie die Apparatur 6ffnen und sind dabei den
tranenreizenden Dampfen ausgesetzt. Wie konnen Sie das machen, ohne dass Ihnen die Tranen
laufen? Sie brauchen:

e Ein 600-ml-Becherglas, in dem Sie ca. 50 ml ethanolische Alkoholatlésung vorlegen, die
durch Auflésen von Natriumresten in Ethanol erhalten wurde (erhéltlich im
Assistentenraum. Ist diese Mischung ausgegangen, versetzen Sie Ethanol mit etwas
Kaliumhydroxid.) Das Becherglas stellen Sie in eine Plastikschale und die Plastikschale
rechts dicht neben lhre Apparatur® Welche Reaktion erwarten Sie zwischen dem Produkt
und dem Alkoholat?

e Rechts neben der Plastikschale halten Sie einen Plastikeimer und eine Spritzflasche mit
,.Spllol* parat.

2 Vermeiden Sie ein standiges AUF-ZU-AUF-ZUAUF-ZU! Die Zugabe ist dann nicht gleichméRig und es kénnte
sein, dass das Hahnkiken irgendwann schwergangig wird. Sie werden feststellen, dass das Brom (iber die gesamte
Reaktion hinweg fast augenblicklich abreagiert. Sie kdnnen das Brom deshalb zu Beginn recht ziigig (ca. 1
Tropfen/Sekunde) zugeben. Reduzieren Sie die Geschwindigkeit am Ende der Reaktion unter Beachtung der
Aufgabe 4!

® Das Auskiihlenlassen kénnen Sie durch Unterstellen eines Eis-/Wasserbades beschleunigen, allerdings diirfen sie
dabei keine Plastikschiissel auf die noch heile Magnetriihrplatte stellen!

* Diese und alle folgenden Anweisungen gelten fiir Rechtshander. Wenn Sie Linkshander sind, miissen Sie alle
rechts/links-Angaben vertauschen.
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SchlieBen Sie wenn mdoglich die Kihlwasserschlauche ab! Der Kiihler ist dann leichter
handhabbar. Falls beim Abnehmen der Schlduche oder aus anderem Grund etwas Wasser auf
die Arbeitsflache getropft ist, wischen Sie die Arbeitsflache sorgfaltig trocken und entfernen
alles Uberfliissige. Sie wollen jetzt jedes kleinste Tropfchen sehen, was seinen Weg nicht
dorthin findet, wo es hin soll! Das geht nur mit einer aufgerdumten trockenen Flache ohne
FlieBpapierdeckchen. Der Tropftrichter kann noch ,,nach Brom aussehen* sollte aber keine
Brommengen mehr enthalten, die durch Offnen des Hahnes auslaufen wiirden. Ist dies dennoch
der Fall, brauchen Sie auch etwas Hydrogensulfitldsung, um das Uberschiissige Brom zu
vernichten.

Heben Sie nacheinander Tropftrichter und Kihler aus dem Reaktionskolben heraus. Fuchteln
Sie mit dem tropfenden Glasgerat nicht unnétig herum, sondern bewegen sie es mit der linken
Hand auf kiirzestem Weg Uber das Becherglas. Spiilen Sie mit der rechten Hand von oben mit
,.Spllol** aus, so dass das Losemittel in das Becherglas lauft. Halten Sie das Gerat senkrecht,
denn sonst spilen sie nur eine Ecke sauber. Danach wird — gleichfalls ohne herumzufuchteln —
auf direktem Weg in den Eimer gestellt. Kleine Bromrestchen im Tropftrichter kdnnen beim
Ausspilen etwas sprazzeln. Das macht nichts. AusgieBbare Brommengen missen zuvor in
Hydrogensulfitldsung gegeben werden.

Eimer und Becherglas lassen Sie vorerst an Ort und Stelle. Denn auch mit allen anderen nicht
mehr gebrauchten Glasgeraten verfahren Sie im weiteren Versuchsverlauf nach genau der
gleichen Weise. Decken Sie das Becherglas ab, wenn Sie es gerade nicht brauchen. Spater
legen Sie die Gerate im Abzug zum Trocknen aus. Wenn sie abgeliftet sind, spilen Sie ein
zweites Mal in gleicher Weise mit ,,Spiilol** ab und lassen Sie wieder ausgiebig abliften. Das
verwendete ,,Spilol* wird nicht recycelt sondern verworfen.

Jetzt ist es Zeit, sich um die Reaktionsmischung zu kiimmern. Kiihlen Sie auf
Raumtemperatur ab und waschen Sie mit Wasser. Trennen Sie das Waschwasser
sorgfaltig ab und versetzen Sie mit Natriumsulfat.

Hinweise:

e Da nur ein sehr kleines Losungsvolumen zu reinigen ist, ist die Verwendung
der Schitteltrichter hier ebenfalls unzweckmaBig, da mit diesen die
Substanzverluste viel zu groR waren. Verriihren Sie die beiden Phasen
daher auch hier intensiv in einem kleinen Kélbchen. Trennen kdnnen Sie die
beiden Phasen in einem Spitzkdlbchen nur so, indem Sie die untere Phase
wie nebenstehend zu sehen herauspipettieren. Damit ist keine Aussage
verbunden, dass die untere Phase wassrig oder organischer Natur ist!
Bestimmen Sie also die wassrige Phase!

o Alle Waschvorgange missen ziigig durchgefiihrt werden, der Versuch darf
also erst nach ausgiebigem Verriihren mit Natriumsulfat unterbrochen
werden!® (Warum?) Wenn es bei der Umsetzung schon ein kleines bisschen
spat geworden ist, dann fangen Sie nicht noch kurz vor Praktikumsschluss
hektisch mit dem Waschen an und beklagen sich dann beim Assistenten,
Sie nicht fertig wiirden! Vielmehr ist die ausreagierte Reaktionsmischung

5 Wenn Sie eine Emulsion erhalten, finden Sie hier eine Hilfe:

http://www.bcp.fu-
berlin.de/chemie/chemie/studium/ocpraktikum/ressourcen/laborpraxis/laborpraxis_webinfos/scheidetrichter/ke
ine_phasentrennung.html
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auch am néchsten Tag noch die gleiche ausreagierte Reaktionsmischung.
Auch wenn Sie rasch arbeiten sollen, so sollten Sie das trotzdem mit der
notwendigen Ruhe und Griindlichkeit tun. Fiir den Erfolg Ihrer Reaktion ist
das wichtig!

e Es kann sein, dass Sie nach dem Waschen keine Phasentrennung erhalten. Normalerweise
versetzt man in so einem Fall mit Salz, um die Emulsion zu brechen. In diesem Fall geht das
leider Uberhaupt nicht, weil organische und wassrige Phase dadurch etwa gleich schwer
werden, weshalb sie dann tiberhaupt keine Neigung mehr haben, sich zu trennen. Hier hilft
es umgekehrt, die organische Phase mit etwas Diethylether zu versetzen. Das bedeutet
freilich, dass Sie bei der abschlieRenden Destillation zuerst den Ether bei Normaldruck
wieder abdestillieren miissen.

o Ist die mit Natriumsulfat versetzte Mischung nicht nach wenigen Minuten klar, so besteht der
Verdacht, dass die Menge des Trockenmittels nicht ausreichend ist! Geben Sie in diesem
Fall weiteres Trockenmittel hinzu! Wenn Sie beim Abtrennen des letzten Waschwassers nicht
sorgfaltig gearbeitet haben und deshalb noch groRere Mengen Wasser in Ihrem Kolben
haben, ist es mdglicherweise giinstiger, von dem verbrauchten Trockenmittel abzutrennen
und erst dann mit frischem Trockenmittel zu versetzen. Andert sich die Trilbung nach dem
Zusatz des Trockenmittels nicht, so hat sie eine andere Ursache (z.B. enthaltenes Schlifffett.).
Uber derartige Trilbungen miissen Sie nicht beunruhigt sein.

Die Losung wird wahlweise 30 Minuten durchgerihrt oder Gber Nacht stehen gelassen. Danach

wird vom Trockenmittel abfiltriert (mdglicherweise ist es auch hier giinstiger, die iberstehende

Losung abzupipettieren.). Das abgetrennte Trockenmittel wird vor der Entsorgung in das

Becherglas mit der ethanolischer Alkoholatlésung gegeben und langere Zeit stehen gelassen.

Weitere Entsorgungen:
Pipette, Trichter: Wie oben beschrieben mit Spiilol durchspiilen und in den Eimer geben.

Filterpapier: L&ngere Zeit in das Becherglas mit der Alkoholatldsung einlegen, dann
abliften lassen und normal entsorgen.

Das Filtrat wird in einem kleinen Kolben mit einer Spatelspitze Natriumacetat (warum?) versetzt
und Uber eine Vigreux-Kolonne im Membranpumpenvakuum aus einem PEG-Bad fraktionierend
destilliert. Informieren Sie sich vor Beginn der Destillation tiber die zu erwartenden Siedepunkte
mdglicher Produkte (Siehe auch Frage 3)! Fihren Sie ein genaues Destillationsprotokoll!
Notieren Sie Druck/Siedepunkt Menge und Brechungsindex fiir jede erhaltene Fraktion!

Geben Sie sofort nach der Destillation in den noch warmen Destillationsriickstand ethanolische
Base® (Ethanolatldsung oder Natriumhydroxid) und erwdrmen Sie noch lingere Zeit bis zur
volistandige Hydrolyse aller Produktreste. Danach wird die Mischung in das Becherglas gegeben.
Alle anderen Apparaturbestandteile werden sofort nach dem Abbau wie beschrieben gespiilt.

Rihren Sie den Inhalt des Becherglases von Zeit zu Zeit mit einem Glasstab gut durch! Lassen
Sie Becherglas und Eimer mit den verwendeten Glasgeraten mindestens tiber Nacht im Abzug
stehen. Kontrollieren Sie mit einem angefeuchteten Stiick pH-Papier, ob der Inhalt des
Becherglases noch basisch reagiert. Andernfalls ergénzen Sie weitere Base und lassen unter

® Das kann frische Alkoholatlésung sein oder auch der Inhalt des Becherglases.
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gelegentlichem Rihren noch weiter stehen. Der Inhalt des Becherglases wird als
Losemittelabfall entsorgt. Alle Glasgerate diirfen nicht mehr trénenreizend sein, wenn sie aus
dem Abzug entfernt werden. Andernfalls wird erneut mit ,,Sptlol*“ gespiilt.

Das Produkt zersetzt sich bei Raumtemperatur allmahlich unter Rot- bis Braunfarbung und wird
daher im Kiihlschrank gelagert. Die Substanz ist hydrolyseempfindlich.

Bestimmung des Brechungsindex:

Die Identitat lhrer Destillatfraktionen wird von Ihnen primar durch die Siedetemperatur bestimmt.
Zusatzlich ist wie tblich der Brechungsindex zu bestimmen. Dies muss trotz des dabei erforderli-
chen offenen Umgangs mit der Substanz so erfolgen, dass Sie dem starken Tranenreiz nicht aus-
gesetzt sind.

Halten Sie zur Messung wiederum ein kleines Becherglas oder eine Kristallisierschale mit
basischer Alkohol-Lésung sowie etwas ,,Spilol* bereit!

Zum Auftragen der Substanz auf das Refraktometer stellen Sie dieses in den Abzug und halten
dabei den Frontschieber, so weit es geht geschlossen. Setzen Sie sich dazu auf einen Hocker! Sie
erhalten dadurch eine giinstigere Arbeitsposition, die ein starkeres Absenken des Frontschiebers
ermdglicht. Vermeiden Sie ein Verschitten der Substanz! Halten Sie etwas FlieRpapier bereit, um
bei derartigen Missgeschicken die Flussigkeit sogleich aufnehmen zu konnen! Kontaminiertes
FlieBpapier muss in die Alkoholatlésung eingelegt werden. Achten Sie vor allem darauf, dass die
Handschuhe nicht kontaminiert werden! Schliefen Sie unverziiglich nach der Entnahme lhr
Vorratsbehéltnis und klappen Sie das Oberteil des Refraktometers auf das Prisma. Ziehen Sie die
Handschuhe aus und 6ffnen Sie den Frontschieber gerade so weit, dass Sie das Refraktometer bis
zur Vorderkante der Arbeitsflache herausziehen kdnnen! Halten Sie das Refraktometer mit der
linken Hand fest, damit es nicht umkippen kann, neigen Sie das Okular zu sich heran und nehmen
Sie mit der rechten Hand die notwendigen Einstellungen vor! Nach der Ablesung wird das
Refraktometer sogleich wieder in den Abzug zurtickgeschoben. Reinigen Sie das Gerét so weit,
dass der ndchste Benutzer wieder ohne die von lhnen durchgefiihrten VorsichtsmaRnahmen mes-
sen kann! Verwenden Sie ein mit etwas ,,Spilol* angefeuchtetes FlieBpapier, um die mit der Sub-
stanz befeuchteten Glasflachen zu reinigen! Denken Sie daran, dieses Fliepapier ebenfalls in die
Alkoholatlésung zu geben. Spiilen Sie die verwendete Pasteurpipette mit etwas Spilol
trénenreizfrei, bevor Sie diese entsorgen.

Teil 2:

In einem 250-ml-Dreihalskolben mit Innenthermometer (muss in die Reaktionsmischung eintau-
chen!), Tropftrichter, Rickflusskiihler und kleinem Magnetriihrkern werden 27 ml Toluol mit
einer Spatelspitze Eisenpulver (Ferrum reductum) versetzt’.

Hinweis: Verwenden Sie einen Trichter zum Einfiillen des Eisenpulvers und achten Sie darauf,
dass das Pulver nicht an die Kolbenschliffe kommt. Die zusammengebaute Apparatur muss
anschlieBend gasdicht sein!

" Sie miissen sehr schnell rilhren, weil sonst das Eisenpulver am Magnetkern festklebt und wirkungslos bleibt. Mit
einem groRen Magnetkern kénnen Sie nicht schnell rithren!
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Bei 5-10 °C Innentemperatur wird unter kréftigem Rihren eine Lésung von 10 ml Brom in 25 ml
Hexan so langsam hinzugetropft, dass hohe Bromkonzentrationen vermieden werden. Falls die
Reaktion nicht anspringt wird die Reaktion durch kurzes Erwéarmen auf dem Wasserbad gestartet.

Hinweis: Sie konnen das Anspringen der Reaktion leider nicht am Verschwinden der
Braunfarbung des zugefiigten Broms erkennen, da sich die Mischung aus anderen Griinden bei
der Reaktion braun einfarbt. Ein zuverlassiges Kriterium ist jedoch die Bildung von
Bromwasserstoff, der aus der Apparatur entweicht und an der Luft charakteristische Nebel
bildet. Um diese Nebel zu sehen, heben Sie fiir einen Augenblick den Riickflusskiihler von der
Apparatur ab! Sehen Sie immer noch keine Nebel, so blasen Sie mit dem Mund etwas Luft in
Richtung Kolbenéffnung.

Sie werden sich zur Vermeidung eines Bromiiberschusses freilich dann doch mit der Farbung
der Mischung auseinandersetzen miissen. Braun ist nicht gleich braun. Geben Sie testweise eine
Portion Brom in die Mischung und merken Sie sich den Braunton, der sich von der Farbung der
Mischung unterscheidet, wenn das Brom abreagiert ist. Wenn Sie den Unterschied nicht sehen,
miissen Sie das Brom ,auf Verdacht’ langsam hinzugeben. Rechnen Sie mit 1 Stunde fiir die
Zugabe.

Das gebildete Bromwasserstoffgas wird durch einen Gaswascher

(http://www.bcp.fu-
berlin.de/chemie/chemie/sicherheit/entsorgung/einzelchemikalien/saure_gase.html)

zuriickgehalten.

Nach Stehenlassen tiber Nacht wird in einem Scheidetrichter zundchst mit ca. 5 %-iger Natrium-
hydrogensulfitldsung ausgeschiittelt (Siehe Hinweise!) dann mit ca. 2m Natronlauge und
schlieRlich mit Wasser neutral gewaschen.

AnschlieBend wird zum Trocknen mit Calciumchlorid verriihrt oder langere Zeit stehen gelassen.
Aus der nach Abfiltrieren des Trockenmittels erhaltenen Losung wird zundchst das Losungsmittel
bei Normaldruck abdestilliert und der verbleibende Riickstand im Membranpumpenvakuum aus
einem PEG-Bad destilliert. Fihren Sie ein genaues Destillationsprotokoll! Notieren Sie
Druck/Siedepunkt Menge und Brechungsindex fiir jede erhaltene Fraktion!

Fragen vor Ausfithrung des Versuchs:

1. Geben Sie Reaktionsgleichung und Mechanismen der durchzufilhrenden Reaktionen an!

2. Unterbreiten Sie Vorschlage zur Uberpriifung der Einheitlichkeit der Produkte und zu deren
Struktursicherung! Sofern Sie Produktgemische erwarten, schlagen Sie Methoden vor, die
eine Bestimmung des Mengenverhéltnisses gestatten.

Aufgaben nach Ausfilhrung des Versuchs:

3. Sichern Sie Einheitlichkeit und Struktur der erhaltenen Substanzen entsprechend Frage 2!
Uberpriifen Sie zuerst in einem gangigen Handversuch, ob die Produkte ein hydrolysierbares
Halogen enthalten und protokollieren Sie das Ergebnis dieses Handversuches! Entnehmen Sie
dazu nahere Hinweise dem "Organikum"!

Stellen Sie tabellarisch die physikalischen Daten (Siedepunkte, Brechungsindices) von Edukt
und den mdglichen Neben- und Folgeprodukten zusammen und ziehen Sie diese Tabelle zur
Struktursicherung heran!
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4. Reagentien werden normalerweise im Uberschuss eingesetzt, um die Ausbeute des

organischen Substrats zu verbessern. Bei der Ansatzberechnung werden Sie feststellen, dass
hier ganz im Gegenteil das Brom im Unterschuss eingesetzt wird! Welchen Sinn hat das?
Denken Sie ganz logisch: Das kann nur praparative Griinde, bei groferen Ansdtzen auch
6konomische Griinde haben. Zur Beurteilung der préaparativen Probleme sehen Sie sich noch
einmal die in der vorherigen Aufgabe zusammengestellten physikalischen Daten an. Wenn Sie
den Versuchsteil 1 bearbeitet haben, werfen Sie auch einen kritischen Blick auf das NMR-
Spektrum! Wo liegt das Problem? Verstehen Sie jetzt, warum vor allem am Ende der
Reaktion hohere Bromkonzentrationen strikt zu vermeiden waren? Was ware passiert, wenn
Sie alles Brom auf einmal mit dem Toluol vermischt hatten?® Geben Sie eine Erklarung!

Zur Beurteilung 6konomischer Griinde hilft ein Chemikalienkatalog.

Literatur: Organikum

8 Reaktionswarmen waren bei dieser AnsatzgroRe kein Problem. lhnen wiirde also nichts ,um die Ohren fliegen’.
Ganz im Gegenteil hatten Sie sich gefreut, weil der Versuch so schén schnell fertig ist. Sie wiirden aber eine
Reaktionsmischung von mieser Qualitat erhalten, aus der nur wenig Produkt minderer Reinheit isolierbar ist.
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