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إستر ـ أوآتين و 1 غاما ـ ديكلاآتون من تحضير   4004

 خليكالحامضِ  يوديدأثيلِ 
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 التصنيف
 أنواع التفاعلات وأصنافِ المواد

 حلقةِالإغلاقِ تفاعل جذري، ال التفاعل، الألكيناتلإضافة إلى 
 ، لاآتونالكاربوآسيلكحامضِ  هلوجينإستر أثيلِ الألكين، 

 ق العملِطر
 تَبْخير بالمبخّرِ،  الراجعتكثيف تحت التسخين التحريك بالحرآةِ المغناطيسيةِ، العَمَل بالغازِ الوقائيِ،

 .  بحمّامِ النفطِتسخينالدوّارِ، تَرْشيح، تَقطير تحت الضغطِ المخفّضِ، 
 

 ) ملمول10مِقياس بدفعةِ (التعليمات 
 الأجهزة
جهاز التسخين بمحرك ، المكثف الراجع، جهيز الغازِ الوقائيِت ، مليلتر50 بسعة رقبتيندورق ذو 

جهاز  ، مضخة مفرغة،، المبخّر الدوّار ،)للحرآة المغناطيسيةِ(قطعه مغناطيسه مستطيله  مغناطيسي،

 .  حمّام نفطِ ،)half-micro ( تقطيرِ نِصْفِ دقيقِ

  

 المواد
 ) ملمول240يلتر،  مل1,56( غرام 1,12     )° م121درجة الغليان ( أوآتين

 خليكال حامضِ يوديدإستر أثيلِ 

 ) ملمول13,0 مليلتر، 1,54( غرام 2,78   )hPa 21/ ° م74 ـ 73درجة الغليان  (

  شبكة230> مطحون بشكل رفيع،(لمسحوق النحاسي ا
 ) ملمول24,0( غرام 1,53   ))mesh ASTM  ( أي إس تي إم
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  ملليتر35 )° م55ن درجة الغليا(إيثر ميثيل ثلاثي ـ البيوتيل 
 

 التفاعل
 13,0، مليلتѧѧر 1,54(غѧѧرام  2,78مѧѧع  أوآتѧѧين ـ1ѧѧ ) ملمѧѧول10,0، مليلتѧѧر 1,56( غѧѧرام 1,12 مѧѧزج يѧѧتم 

تحت  من المسحوق النحاسي  )  ملمول 24,0( غرام   1,53مع   الخليك   يدستر أثيلِ حامضِ يود   ألإ  من )ملمول
 مُرآѧب  قطعه مغناطيسѧيه مسѧتطيله مفلطحѧه    فيها مليلتر 50 رقبتِينِ بسعةذات قارورة في  جوّ الغازِ الوقائيِ 

 بمحѧرك   تينساعـلѧ  حѧَرَّكُ خَلѧِيْط التفاعѧل   ، يُ بعѧد ذلѧك  . و مربوطѧه بأنابيѧب غѧازِ وقائيѧةِ      المكثѧف الراجѧع   عليها  
مراقبѧѧة ل(. الغѧازِ الوقѧائيِ   التكثيѧف الراجѧع و  حمѧّامِ نفѧѧطِ تحѧت  بإسѧتخدام  °  م130ه درجѧة حѧرار  ب  مغناطيسѧي 
 .)اهد عِلْمَ التحليلالتفاعل ش

 

 العمل بعد التفاعل
 بعѧد ذلѧك   ثلاثѧي ـ البيوتيѧل،    ثѧر ميثيѧلِ  يأ مليلتѧر  20  ثѧم يُضѧاف  ،يُبْرَدُ خَلِيْط التفاعѧل إلѧى درجѧةِ حѧرارة الغرفѧةِ     

رِ  مليلتѧ  5ـ   مѧراتِ بѧ    3رشѧِحِ   يُغْسѧَلُ المسѧحوقَ النحاسѧيَ علѧى المُ         .رشѧّحَ يُ ثѧم      دقائق 5 ـ ل حَرَّكُ خَلِيْط التفاعل  يُ
 .فѧي المبخѧّرِ الѧدوّارِ   المѧُذيب  بخѧّرُ   يُ  مع بعضهم، ثѧّم    غسلْالحلولَ  مشّحْ و  الرا مزج يُ . ثلاثي البيوتيل  أيثر ميثيلِ 

  آمُنتَج خامّلسائالالزيت يَبْقى حيث 
  غرام1,5 :المحصول الخامّ

 .الضغطِ المخفّضِتحت )  half-micro ( في جهاز تقطيرِ نِصْفِ دقيقِاًقَطَّرُ المُنتَجَ الخامَّ جزئييُ
 

درجة  ، hPa×4,8 2-10 (°م 85 حرارة الرأس درجة؛ )%77،  ملمول7,63(غرام  1,30 :المحصول
nD؛  السائل العديم اللون،  )° م120 حرارة حمّامِ نفطِ

20 = 1,4508 
 

 نفايةالإدارة 
 التخلص من النفايات

 التخلص النفايات
 هلوجينال المذيبات العضويه محتويه  )يد ألإيثانيود  يَحتويقَدْ(  المبخّر ثلاثي ـ البيوتيلثر ميثيلِيأ

 هلوجينال المذيبات العضويه محتويه  تقطيرِال ايّابق

  المعادنِ الثقيلةِيحتِوت النفاية الصلبة، خالية من الزئبقِ، المسحوق النحاسي

 

 الوقت
  ساعات6
 

 الإستراحة



NOP http://www.oc-praktikum.de 
 

March 2006 3

 التقطير وقبل التسخينبعد 

 درجة الصعوبةِ
 سهل

 

 ) ملمول100مِقياس بدفعةِ (التعليمات 
 الأجهزة
جهاز التسخين بمحرك ، المكثف الراجع، تجهيز الغازِ الوقائيِ ، مليلتر100 بسعة رقبتيندورق ذو 

 المضخة المفرغة العالية، ، المبخّر الدوّار ،)للحرآة المغناطيسيةِ(قطعه مغناطيسه مستطيله  مغناطيسي،

 .  نفطِ حمّام،جهاز تقطيرِ ،)قويه(

 

 المواد
 ) ملمول100 مليلتر، 15,6( غرام 11,2     )° م121درجة الغليان  (أوآتين

 خليكال حامضِ يوديدإستر أثيلِ 

 ) ملمول130 مليلتر، 15,4( غرام 27,8   )hPa 21/ ° م74 ـ 73درجة الغليان  (

  شبكة230> مطحون بشكل رفيع،(لمسحوق النحاسي ا
 ) ملمول240( غرام 15,3   ))mesh ASTM  ( أي إس تي إم

  ملليتر130 )° م55درجة الغليان (إيثر ميثيل ثلاثي ـ البيوتيل 
 

 التفاعل
 130، مليلتѧѧر 15,4(غѧѧرام  27,8مѧѧع  أوآتѧѧينـѧѧ 1)  ملمѧѧول100، مليلتѧѧر 15,6( غѧѧرام 11,2 مѧѧزج يѧѧتم 

تحѧت    النحاسѧي  من المسحوق )  ملمول 240( غرام   15,1مع   الخليك   يدستر أثيلِ حامضِ يود   ألإ  من )ملمول
 مُرآѧب  قطعه مغناطيسѧيه مسѧتطيله مفلطحѧه    فيها مليلتر 50 رقبتِينِ بسعةذات قارورة في  جوّ الغازِ الوقائيِ 

 بمحѧرك   تينساعـلѧ  حѧَرَّكُ خَلѧِيْط التفاعѧل   ، يُ بعѧد ذلѧك  . و مربوطѧه بأنابيѧب غѧازِ وقائيѧةِ      المكثѧف الراجѧع   عليها  
 . الغازِ الوقائيِ التكثيف الراجع وحمّامِ نفطِ تحتبإستخدام °  م130ه درجة حرارب  مغناطيسي

 

 العمل بعد التفاعل
 بعѧد ذلѧك   ثلاثѧي ـ البيوتيѧل،    ثѧر ميثيѧلِ  يأ مليلتѧر  30، ثѧم يُضѧاف   يُبْرَدُ خَلِيْط التفاعل إلى درجةِ حرارة الغرفةِ

 مليلتѧرِ   25ـ   مѧراتِ بѧ    4رشѧِحِ    المُ يُغْسَلُ المسحوقَ النحاسѧيَ علѧى      .رشّحَ ثم يُ    دقائق 5 لـ   حَرَّكُ خَلِيْط التفاعل  يُ
 .فѧي المبخѧّرِ الѧدوّارِ   المѧُذيب   بخѧّرُ   يُ  مع بعضهم، ثѧّم    غسلْالحلولَ  مشّحْ و يُمزج الرا .  ثلاثي البيوتيل  أيثر ميثيلِ 

  آمُنتَج خامّلسائالزيت اليَبْقى حيث 
  غرام15,9 :المحصول الخامّ
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 .تحت الضغطِ المخفّضِ تقطيرِال في جهاز اًقَطَّرُ المُنتَجَ الخامَّ جزئييُ
 

درجة  ، hPa×1,7 2-10 (°م 70 حرارة الرأس درجة؛ )%79،  ملمول79,3(غرام  13,5 :المحصول
nD؛  السائل العديم اللون،  )° م120 حرارة حمّامِ نفطِ

20 = 1,4508 
 
إيثر ميثيل ستعمال  سنتيمترِ بدون إ10  تقطيرعلى عمودِالتفاعل مباشرة مِنْ خَلِيْطِ العمل  أثناء  قُطّرإذا

 .فقط  %49فإن المحصول يكون ، ثلاثي ـ البيوتيل
 

 نفايةالإدارة 
 التخلص من النفايات

 التخلص النفايات
 هلوجينال المذيبات العضويه محتويه  )يد ألإيثان يودقَدْ يَحتوي(  المبخّر ثلاثي ـ البيوتيلثر ميثيلِيأ

 هلوجينلا المذيبات العضويه محتويه  تقطيرِال ايّابق

  المعادنِ الثقيلةِيحتِوت النفاية الصلبة، خالية من الزئبقِ، المسحوق النحاسي

 

 الوقت
  ساعه11

 

 الإستراحة
 التقطير وقبل التسخينبعد 

 درجة الصعوبةِ
 سهل

 
 

 عِلْم التحليل
 جي سي GC  ـب التفاعلمراقبة 

 :عيّنةِالتحضير 
  من مليلتر10ِ ـخفّف بتُ خَلِيْط التفاعل وه واحده من قطر تؤخذ،Pasteurإستعمال ماصّة ب

 .ميكروليتر من هذا المحلول 0,2يُحقن  . مُذيب ميثان ثنائي الكلور
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 0،2يُحقن . مُذيب ميثان ثنائي الكلور من مليلترِ 10مِنْ المُنتَجِ الصلبِ في مليغرام  10ذَوَّب يُ
 .ميكروليتر من هذا المحلول

 
 :جي سي GCشروط 

DB-1, L=28 m, d=0.32 mm, film=0.25 μm العمود
ميكروليتر 0.2الحجم المَحْقُون ، حقن على عمودِ الفتحة 

 ( ثانيه /م س40(هيدروجين  غاز ناقلِ 
)   دقيقه40(° م240 دقيقه الى /° م10، ) دقائق5(°م 40 الفرن 

 الكاشف FID °م 270، 

 .حُسِبَ الترآيز بالمائة مِنْ المناطقِ البالغة الذروةِ
 

 جي سي المُنتَجِ الخامِّ
 

 

 
 
 

 
المنطقة البالغة   %

 الذروة
 المادة

 حتفاظِلإوقت إ
)بالدقيقه(  

 17,15 المُنتَج 86,4
 16,29 المُنتَج الجانبي 2,2

each < 1,6 الشوائب  
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 جي سي المُنتَجِ الصافيِ
 

 
 
 

المنطقة البالغة   %
 الذروة

 المادة
 حتفاظِلإوقت إ

)بالدقيقه(  
 17,09 المُنتَج 93,4

each < 2 الشوائب  
 
 

 
  (MHz, CDCl3 300)للمُنتَجِ الخامِّ)   1H NMR (الطيف الهيدروجيني
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 (MHz, CDCl3 500)  ِ  الصافي للمُنتَجِ (1H NMR)الطيف الهيدروجيني
 

 

 
 
 
 
 
 
 

التعدّد  الهيدروجينعدد يعزى لِـ δ (ppm)
4-H 1 tt 4,33 
2-H 2 dd 2,36 
5-Ha 1 m 2,18 
3-H, 5-Hb 3 m 1,77-1,39 
6-H to 9-H 8 m 1,20-1,12 
10-H 3 t 0,74 
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 (MHz, CDCl3 75.5)    للمُنتَجِ الخامِّ (13C NMR)كربونيالطيف ال

 
 
 

 (MHz, CDCl3 125.7) الصافي للمُنتَجِ  (13C NMR)كربونيف الالطي
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 δ (ppm) يعزى لِـ
C-1 177,1 
C-4   80,9 
C-2   35,4 
C-3   31,5 
C-6 الى C-8 29,0-27,9 
C-5   25,0 
C-9   22,4 
C-10   13,9 
 77,5-76,5 المُذيب

 

 )فيلم( الصافيللمُنتَجِ    (IR)اءحمرالتحت طيف 

 

 

 
 
 

) يعزى لِـ 1 ـسم ) 
C – H –  ،التكافؤالكان  2931, 2859 
C = O –  ،التكافؤإستر،لاآتون  1777 

 
 


