K atalytische Hydrierung: 1-Octadecanol

Pd/C Microscale
CH3(CH,);CH=CH(CH,)gOH + H, —— > CH3(CH,),7OH
Oleyla cohol Octadecanol Wasserstoff
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Hydrierung
e
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Dur chfithrung der Reaktion: T e
Bei diesem Versuch soll Wasserstoff selbst hergestellt und die Menge des 1 ﬁ;““:?‘ x“-l‘,
ver brauchten Wasser stoffs gemessen wer den. E-’. i ;’
Man baut die nebenstehende Apparatur auf, gibt 1 g Zinkgranalien in den 5 ml \3 | .
Langhalskolben und verschlief ihn mit einem Septum, durch das der "_-q‘:
Teflonschlauch fahrt. Man flllt eine Spritze mit ca. 1 ml einer ca. 33 %igen “‘aj bt preete

Schwefelsdure, durchsticht das Septum und gibt wenige Tropfen Sdure zum i gt
Zink. Wenn die Luft im Kolben weitestgehend durch Wasserstoff ersetzt i, Fi:,

fahrt man den Teflonschlauch in den wassergefliten 10 ml Mef3zylinder ein und
fallt diesen mit ca. 9 ml Wasserstoff. In der Zwischenzeit hat man den 5 ml | [ iooomkm
Kurzha skolben mit 20 mg Katalysator (10 % Palladium auf Aktivkohle), 1.5 ml fo
Methanol und einem Magnetrihrstab beschickt. Man entfernt nun die i

Spritze und das Septum vom Kolben der Wasserstofferzeugung und -
bringt das Septum mit dem Teflonschlauch am 5 ml Kurzhal skolben an. |
Man |&% den Riihrer kurz laufen, um das Methanol mit Wasserstoff zu = f| —
séttigen, und liest dann die Hohe das Wasserspiegels im MeRzylinder = i 1

ab. Dann injiziert man eine Losung von 107 mg Oleylakohol in 0.6 ml e = A
Methanol mit einer Spritze durch das Septum in den Reaktionskolben, = '

stellt den Ruhrer wieder an und verfolgt den Verbrauch von Wasserstoff s

als Funktion der Zeit. Ein entsprechendes Diagramm wird im Protokoll

gezeichnet.

Isolierung und Reinigung:

Wenn der Wasserstoff im Mef3zylinder nicht mehr abnimmt (wieviel Wasserstoff sollte verbraucht
werden?) wird der Katalysator abfiltriert. Dazu stopft man einen Wattebausch in eine Pasteurpipette
und gibt eine 5 mm hohe Schicht Silicagel obenauf. Mit einer weiteren Pipette gibt man das
Reaktionsgemisch in die Pasteurpipette und fangt das Filtrat in der tarierten Saugflasche auf. Falls das
Durchlaufen durch die Pasteurpipette zu langsam geht, kann man Druck mit einem Gummihutchen
anwenden. Man spllt das Reaktionsgefald zweimal mit einigen Tropfen Methanol, die man ebenfdls
filtriert. Sollte das Filtrat nicht klar sein, so wird es noch einmal durch die gleiche Pasteurpipette
filtriert. Man entfernt das Methanol durch Anlegen von Vakuum, wobei man die Saugflasche am
Schluss im Vakuum auf ca 80 °C erwarmt, um das Losungsmittel restlos zu entfernen. Der
zurtickbleibende K ol beninhalt sollte bei 56 - 58 °C schmelzen.

Nach dem Abwiegen des Produktes wird eine kleine Probe davon mit Bromldsung auf die Anwesenheit
von Doppel bindungen Gberpruift.

Literaturausbeute: nicht angegeben
Lit.-Smp.: 56 - 58 °C (nur bei reinem Edukt)
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