Friedel-Crafts-Acylierung (Produkt wird in 07-05 weiterverwendet)

Reaktionstyp: Friedel-Crafts-Acylierung, elektrophile Substitution

Arbeitstechniken und Methoden:

Standardverfahren

Gerate:

Standardgerate

Chemikalien:

e 4-Nitrobenzoylchlorid (10.0g)
e Ethanol (300 mL)
e AICl3 (wasserfrei) (10.0g)
e 25%ige Salzsaure (185 mL)
e Toluol (500 mL)
e Natriumhydroxid (5.0g)

e Calciumchlorid
e Natriumsulfat zum Trockenen

Warnhinweise:

Aluminiumchlorid und 4-Nitrobenzoylchlorid sind &tzend. Aluminiumchlorid
reagiert mit Wasser und auch mit anderen Lewis-Basen sehr heftig.
Flr die Gbrigen Substanzen siehe: Skripte ,Allgemeine Gefahrstoffliste

“|

Wichtige Hinweise:

Nitrobenzoylchlorid kann sich bei langerer oder unsachgeméaRer Lagerung
zersetzen (Was bildet sich dabei?).

Uberprifen Sie durch eine geeignete Methode, ob die ausstehende Substanz
noch brauchbar ist.

Das wasserfreie Aluminiumchlorid muss rasch im Stickstoff-Gegenstrom
abgewogen werden. Nicht an der Luft rumstehen lassen! [rasche Hydrolyse ->
schlechtere Ausbeute!]

Ausflhrung:

In einem 250-mL-Dreihalskolben mit Ruckflusskiihler mit aufgesetzten
Calciumchlorid-Trockenrohr mit einfach durchbohrten Stopfen mit Glasrohr, an
dem Uber einen PVC-Schlauch zwei Gaswaschflaschen verbunden sind, bei dem
die zweite Gaswaschflasche ca. zur Halfte mit 10%iger Natriumhydroxid-Lésung
gefillt ist, dessen Schlauch in den Abzug fihrt, wird 4-Nitrobenzoylchlorid
(10.0 g) in Toluol (100 mL) gelost.
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Die L6sung wird mit Aluminiumchlorid (10.0 g) versetzt. Das Gemisch wird 1 % h
unter Rdhren (Magnetrihrer) auf 50°C erwarmt und danach auf
Raumtemperatur abgekuhlt.

AnschlieBend wird in einem 1-L-Scheidetrichter auf ein Gemisch aus Eis (250 g),
Eiswasser (60 mL) und 25%ige Salzsdure (185 mL) gegossen und etwa 2 min
durchgeschittelt. (Was beobachten Sie?).

Es wird dreimal mit Toluol (200 mL, 100 mL, 100 mL) ausgeschuttelt.

Die vereinigten organischen Phasen werden zweimal mit Wasser (je 100 mL)

ausgeschittelt und mit Magnesiumsulfat getrocknet. Nach dem Filtrieren in
einen tarierten Kolben wird am Rotationsverdampfer abgedampft.

Ausbeute (roh):
Es wird aus Ethanol umkristallisiert.

Ausbeute (rein): Schmelzpunkt.:

Fragen vor der Ausfiihrung des Versuchs:

1. Geben Sie Reaktionsgleichung und Mechanismus der durchzufihrenden
Reaktion im Detail an.

2. Wie viele Moldquivalente Aluminiumchlorid sind flr die Reaktion notwendig
und warum?

3. Wie kann das Reaktionsende festgestellt werden?
4. Wie unterscheiden sich Edukte und Produkt im *H-NMR- und IR-Spektrum?

5. Unterbreiten Sie Vorschlage zur Uberpriifung der Einheitlichkeit der Produkte
und deren Struktursicherung.

Aufgaben nach der Durchfihrung des Versuchs:

6. Sichern Sie Einheitlichkeit und Struktur der erhaltenen Substanz
entsprechend Frage 4!
7. Warum ist Nitrobenzol ein fur Friedel-Crafts-Acylierungen geeignetes

Losungsmittel?

8. Koénnen auch aromatische Amine in einer Friedel-Crafts-Acylierung umgesetzt
werden?
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