Alkohole aus Grignard-Verbindungen: Triphenylmethanol Macroscale

1. Phenylmagnesiumbromid
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Chemikalien:

Diethylether Kaliumhydroxid fest

Magnesiumspane: 2.0 g Brombenzol: 13.59g

lod: 1 kleiner Kristall

Trocknen von Diethylether:
Diethylether wird mit festem Kaliumhydroxid Uber Nacht vorgetrocknet. Dann wird der Ether in einen

Rundkolben abdekantiert, Natriumdraht eingepresst, der Kolben mit eéinem Trockenrohr verschlossen
und Uber Nacht stehen gelassen. Am néchsten Tag wird der Ether aus dem Kolben mit Natriumdraht
unter Ausschluf3 von Luftfeuchtigkeit in einen trockenen V orlagekolben destilliert (Ether sollte nie bis
zur Trockene destilliert werden) und dieser Kolben dann luftdicht verschlossen. Es werden 55 ml
absoluter Ether benttigt. Der im Kolben zurtickgebliebene Natriumdraht wird durch Zutropfen von n-
Butanol (spéter evtl. mit Ethanol verdiinnen) vollstandig aufgel Ost.

Durchfiihrung der Reaktion:
Die verwendeten Glasgerdte und das Magnesium missen zundchst im Ofen bei 110 °C getrocknet
werden.
In einem trockenen 100 ml Zweihal skolben mit Tropftrichter, Ruckflukihler mit Trockenrohr (mit
Calciumchlorid gefillt) und Magnetrihrstab werden 2.0 g (82 mmol) Magnesium vorgelegt. In den
Tropftrichter wird eine Losung aus 13.5 g (86 mmol) Brombenzol in 15 ml Diethylether eingeftillt. Nun
werden ca. 3 ml dieser Lsung zugegeben und die Reaktionsmischung beobachtet. Wenn die Reaktion
nach einigen Minuten nicht gestartet ist (die Etherphase wird triibe), gibt man ohne zu rihren 1 kleinen
lodkristall zu. Eine lokal hohe lodkonzentration soll das Magnesium aktivieren. Ist die Reaktion
gestartet, wird die Losung im Tropftrichter mit nochmals 25 ml trockenem Diethylether verdiinnt und
die Losung unter Riihren so zugetropft, dald der Diethylether konstant siedet. Nach beendeter Zugabe wird
die Reaktiond 6sung solange unter Riickflufld erwdrmt und gertihrt, bis nur noch geringe Mengen an
Magnesium zu erkennen sind.
Die Grignardldsung muf3 bald weiterverwendet werden - siehe ndchstes Bl att!



2. Triphenylmethanol

1. Ether
O + 2 @—Mg-ar — O OH
-0 2. H,0

Chemikalien:

Benzoesdureethylester: 5.6 g Natriumchlorid-L 6sung
Salzsdure: 3M Calciumchlorid

Pentan Isopropanol

Durchfihrung der Reaktion:

Anschlief3end wird eine Losung aus 5.6 g (37.3 mmol) Benzoesédureethylester in 15 ml trockenem Ether
so langsam zugetropft, dal3 das Reaktionsgemisch stéandig sanft siedet. Nach beendeter Zugabe wird die
Reaktionsmischung noch 30 min zum Sieden erhitzt

I solierung und Reinigung
Nach beendeter Reaktion wird die Reaktiond dsung langsam unter Eiskihlung und sténdigem Rihren in

einen 250 ml Erlenmeyerkolben mit 50 ml 1 M Schwefelsaure und 25 g Eis gegossen; den
Reaktionskolben spilt man mit 1 M Schwefel sdure und etwas Ether nach. Evt. vorhandener
Niederschlag wird durch Zugabe von Diethylether gel6st und man erhélt zwei klare Phasen. Die Phasen
werden getrennt und die organische Phase erst mit einer 1 M Schwefel sure und anschlief3end mit einer
geséttigter Natriumchlorid-L 6sung gewaschen. Nach dem Abtrennen der Phasen wird die organische
Phase mit Calciumchlorid getrocknet und danach das Trockenmittel abfiltriert; wie tblich wird das
Trockenmittel mit etwas Ether nachgesplilt. Zur etherischen Ldsung werden 25 ml Hexan zugegeben
und langsam der Ether im Abzug in einem Wasserbad verdampft bis sich erste Kristalle des
Triphenylcarbinols bilden. Dann wird zunéchst bei Raumtemperatur und anschlief3end bei 0 °C der Rest
des Produktes auskristallisiert. Das Produkt sollte farblos sein und nicht tiefer als bei 160 °C schmelzen.
Das Filtrat (Mutterlauge) wird eingeengt und wieder abgekuihlt, um eine weitere Fraktion des Produkts
zu erhalten. Man bestimmt Ausbeute und Schmelzpunkt dieser zweiten Fraktion.

Literaturausbeute: 5.09g

Lit.-Smp: 163 - 165 °C



