Séurekat.Veresterung: Fumar saur ediethylester Macroscale
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Chemikalien:
Fumarsaure Ethanol
MTBE Calciumoxid

Durchfihrung der Reaktion:

a) Absolutieren von Ethanol

In einen 500 ml Rundkolben werden 2 mol Ethanol und 25 g Calciumoxid gegeben. Nach
Aufsetzen eines Dimroth-Kiihlers und eines Trockenrohres wird das Gemisch im Olbad 3
Stunden am Ruckfluss erhitzt. Nach dem Abkthlen des Kolbeninhalts wird der Rickflusskiih-
ler durch ene Destillationsbriicke ersetzt und das Ethanol unter Ausschluss von
Luftfeuchtigkeit Uberdestilliert.

b) Veresterung

In einem Rundkolben mit RUckflusskihler werden 100 mmol Fumarsaure mit 1,0 mol
wasserfreiem Ethanol nach Zusatz von 2 ml konz. Schwefelsure 4 Stunden unter Rickfluss
erhitzt.

I solierung und Reinigung

Nach Abkuhlen des Gemischs werden am Rotationsverdampfer etwa zwei Drittel des Alkohols
abdestilliert. Den Ruckstand gief3t man in 120 ml Eiswasser und setzt 75 ml MTBE zu. Man
trennt die organische Schicht im Scheidetrichter ab und extrahiert die wassrige Phase noch
zweimal mit je 25 ml MTBE. Die vereinigten Etherextrakte werden nun dreimal mit je 15 ml
gesdttigter Natriumhydogencarbonatlésung ausgeschittelt. Nach dem Neutralwaschen mit
Wasser wird mit Natriumsulfat getrocknet.

Nach Abtrennen des Trockenmittels wird am Rotationsverdampfer der Ether abdestilliert, der
Rickstand in einen Spitzkolben umgefillt und im Vakuum destilliert; der Siedepunkt ist im
Bereich von 90-100 °C bei 16 Torr zu erwarten.

Literaturausbeute: 60 % der Theorie
Lit.-np: 1.4406



