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3015 Synthese von lodcyclohexan aus Cyclohexan und lodoform

NaOH |
+ CHI,

Y

CeHiz CHI, CeHyyl
(84.2) (393.7) (40.0) (210.1)
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Klassifizierung

Reaktionstypen und Stoffklassen
lodierung, Radikalreaktion
Alkan, lodalkan

Arbeitsmethoden
Arbeiten unter Lichtausschluss, Rihren mit Magnetriihrer, Ausschitteln, Extrahieren, Abfilt-
rieren, Abrotieren, Destillieren unter vermindertem Druck

Versuchsvorschrift (Ansatzgréf3e 50 mmol)

Gerate
250 mL Rundkolben, Magnetrihrer, Magnetriihrstab, Destillationsapparatur, Vakuumpumpe,
Rotationsverdampfer, Olbad

Chemikalien

Cyclohexan (Sdp. 81 °C) 180 mL (140 g, 1.66 mol)
lodoform (Triiodmethan) (Schmp. 123 °C) 19.7 g (50.0 mmol)
Natriumhydroxid 28.2 g (706 mmol)
Cyclohexan (Sdp. 81 °C) 150 mL

Durchfihrung der Reaktion

In einen 250 mL Rundkolben mit einem effizienten Magnetrihrstab werden 180 mL (140 g,
1.66 mol) Cyclohexan, 28.2 g (706 mmol) fein gepulvertes NaOH und 19.7 g (50.0 mmol)
lodoform gegeben. Der Kolben wird mit einem Glasstopfen verschlossen und mit Alufolie
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umwickelt, um den Inhalt vor Lichteinwirkung zu schitzen. Die Mischung wird bei Raum-
temperatur 48 Stunden mit hochstmaoglicher Ruhrgeschwindigkeit geruhrt.

Aufarbeitung

Die Mischung wird filtriert und der feste Riickstand 5 mal mit je 30 mL Cyclohexan extra-
hiert. Von den vereinigten organischen Phasen wird unter leicht reduziertem Druck (300 hPa)
das Losungsmittel abrotiert. Als Rohprodukt bleibt ein 6liger Ruckstand.

Rohausbeute: 8.90 g

Das Rohprodukt wird bei vermindertem Druck destilliert.
Ausbeute: 5.80 g (27.6 mmol, 55%); Sdp. 72 °C (13 hPa), klare, leicht gelbe, viskose Flissig-
keit

Abfallbehandlung

Entsorgung
Abfall Entsorgung
Filterriickstand Feststoffabfall, quecksilberfrei
abrotiertes Cyclohexan Losungsmittel, halogenfrei
Destillationsriickstand I6sen in wenig Aceton, dann:
Ldsungsmittel, halogenhaltig
Anmerkungen

Da das Reaktionsgemisch heterogen ist, hangt die Reaktionsgeschwindigkeit stark von der
Rihrgeschwindigkeit ab.

Zeitbedarf
50 Stunden, davon 48 Stunden Riihren

Unterbrechungsmaoglichkeit
Vor der Aufarbeitung

Schwierigkeitsgrad
Leicht

Versuchsvorschrift (Ansatzgréf3e 10 mmol)

Gerate
100 mL Rundkolben, Magnetriihrer, Magnetruhrstab, Mikrodestillationsapparatur, Vakuum-
pumpe, Rotationsverdampfer, Olbad

Chemikalien

Cyclohexan (Sdp. 81 °C) 60 mL (46.8 g, 556 mmol)
lodoform (Triiodmethan) (Schmp. 123 °C) 3.94 g (10.0 mmol)
Natriumhydroxid 5.65 g (142 mmol)
Cyclohexan (Sdp. 81 °C) 50 mL
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Durchfihrung der Reaktion

In einen 100 mL Rundkolben mit einem effizienten Magnetruhrstab werden 80 mL (46.8 g,
556 mmol) Cyclohexan, 5.65 g (142 mmol) fein gepulvertes NaOH und 3.94 g (10.0 mmol)
lodoform gegeben. Der Kolben wird mit einem Glasstopfen verschlossen und mit Alufolie
umwickelt, um den Inhalt vor Lichteinwirkung zu schitzen. Die Mischung wird bei Raum-
temperatur 48 Stunden mit hochstmoéglicher Riihrgeschwindigkeit gerdhrt.

Aufarbeitung

Die Mischung wird filtriert und der feste Rickstand 5 mal mit je 10 mL Cyclohexan extra-
hiert. Von den vereinigten organischen Phasen wird unter leicht reduziertem Druck (300 hPa)
das Losungsmittel abrotiert. Als Rohprodukt bleibt ein 6liger Ruckstand.

Rohausbeute: 1.90 ¢

Das Rohprodukt wird in einer Mikrodestillationsapparatur bei vermindertem Druck destilliert.
Ausbeute: 1.20 g (5.71 mmol, 57%, bezogen auf eingesetztes lodoform); Sdp. 72 °C (13 hPa),
Klare, leicht gelbe, viskose Flussigkeit

Abfallbehandlung

Entsorgung
Abfall Entsorgung
Filterriickstand Feststoffabfall, quecksilberfrei
abrotiertes Cyclohexan Losungsmittel, halogenfrei
Destillationsriickstand I6sen in wenig Aceton, dann:
Losungsmittel, halogenhaltig
Anmerkungen

Da das Reaktionsgemisch heterogen ist, hangt die Reaktionsgeschwindigkeit stark von der
Rihrgeschwindigkeit ab.

Zeitbedarf
50 Stunden, davon 48 Stunden Riihren

Unterbrechungsmaoglichkeit
Vor der Aufarbeitung

Schwierigkeitsgrad
Leicht
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Analytik

GC

Probenvorbereitung:

http://www.oc-praktikum.de

Ein Probe der Substanz wird mit 1 mL tert-Butylmethylether verdiinnt und davon wird 1 pL eingespritzt.

GC-Bedingungen:
Séule:
Aufgabesystem:

Tréagergas:
Ofentemperatur:

Detektor:

Macherey und Nagel, SE-54, 326-MN-30705-9, Lange 25 m, ID 0.32 mm, DF 0.25 um
Gerstel Kaltaufgabesystem KAS mit Steuergerét, Injektortemperatur 250 °C;

Splitverhaltnis 1:20, eingespritzte Menge 1 puL
Stickstoff, Sdulenvordruck 62 kPa, Flussrate 1.04 mL/min

Starttemperatur 80 °C, Haltezeit 1 min, Heizrate 5 °C/min, Endtemperatur 250 °C, Haltezeit

30 min
FID, 275 °C

Der Prozentgehalt wurde jeweils aus den Peakflachenverhéltnissen bestimmt.

GC vom Rohprodukt

GC vom Reinprodukt

9.869

7.121

9.992

7.136

~ 29.550

Retentionszeit . Flachen-Prozent
. Verbindung -
(min) Rohprodukt | Reinprodukt
9.1 Produkt (lodcyclohexan) 72 81
7.1 nicht identifiziert | (mdglicherweise thermische 15 16
sonstige nicht identifiziert | Zersetzungsprodukte) 13 35
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'H NMR-Spektrum vom Rohprodukt (500 MHz, CDCls)
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'H NMR-Spektrum vom Reinprodukt (500 MHz, CDCl5)
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8 (ppm) Multiplizitat Anzahl H Zuordnung
132-142 m 3 CH,
158 -1.69 m 3 CH,
1.89-2.00 m 2 CH,
2.10-2.18 m 2 CH;
4.30-4.38 m 1 CHI

7.26 Lsgm.

Das Signal bei 3.87 ppm im Spektrum des Rohprodukts stammt von Diiodmethan.
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3C NMR-Spektrum vom Rohprodukt (125 MHz, CDCl3)
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3C NMR-Spektrum vom Reinprodukt (125 MHz, CDCls)
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& (ppm) Zuordnung
25.2 C-4 1

5 6 |
273 C-3,C5 ﬂ\
32.9 C-1 .78 2
39.6 C-2,C-6
76.5-77.5 Lsgm.

Das Signal bei - 66.3 ppm im Spektrum des Rohprodukts stammt von Diiodmethan.
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IR-Spektrum vom Rohprodukt (Film)
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IR-Spektrum vom Reinprodukt (Film)

87 106 125
1 H

68

43

30

Wellenzahl (cm™) Zuordnung
2931, 2875, 2853, 2829 C-H-Valenz, Alkan
574 C-l-Valenz
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