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Eksperiment 8 - Grignardreaksjon

Sammendrag

I dette eksperimentet ble det syntetisert trifenylmetanol ved reaksjon med Grignard reagens.
Det ble gjennomfgrt tynnsjiktanalyse som viste at produktet var rent. Utbyttet av trifenylme-
tanol var 48%.

1 Teori

Grignard reagenser dannes ved reaksjon av et alkylhalid og magnesiummetall i tgrt miljg. Grig-
nard reagenser er nukleofile og brukes i syntese av alkoholer, som ogsé far nye bindinger mellom
to karbonatomer. Reaksjon med Grignard reagens med aldehyder og ketoner gir henholdsvis
sekundeere alkoholer og tertizere alkoholer. Dersom det skjer reaksjon med formaldehyd og
Grignard reagens dannes en primeer alkohol. Estere reagerer i én-til-to forhold med Grignard
reagens, og det dannes tertieere alkoholer. f)

Mekanismen for reaksjon med Grignard reagens og en karbonylforbindelse begynner med at
grignardreagenset bruker et elektronpar til & binde seg til karbonet i karbonylgruppen. Et
elektronpar i karbonylgruppen hopper da til okysgenet, s& det dannes et alkoksid. Syre tilsettes
for & protonere alkoksidet til en alkohol. o
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Figur 2.1: Mekanisme for reaksjonen i likning (2.1))

+ MgBrCl



Vegard G. Jervell, Brian S. A. Juvik TMT4122 — Organisk kjemi laboratoriekurs
Gruppe 2, plass 24B og 24A 19. juni 2019

3 Fysikalske data

Tabell 3.1: Relevante fysikalske data 2l

Forbindelse Molar masse [gmol ™|
Brombenzen 157,02
Magnesium 24,31
Etylbenzoat 150,18
Trifenylmetanol 263,33

4 Eksperimentelt

Grignardreagens ble dannet ved at magnesiumspon (0.97¢g, 39.9mmol) ble behandlet med
morter, tilsatt jod (3 krystaller) og varmet til lilla damp ble observert. Brombenzen (4.63 g,
30.1 mmol) ble blandet med dietyleter (20 mL) og tilsatt til magnesiumsponet gradvis under
omrgring i lgpet av 40 minutter slik at blandingen kokte med tilbakelgp.

Grignardreagenset ble tilsatt en blanding av etylbenzoat (1.53g, 10.2mmol) og dietyleter
(10mL) drépevis under omrgring og kjeling i isbad. Blandingen ble kokt med tilbakelgp i
30 minutter. Deretter ble veesken dekantert over i en blanding av is (11g) og vann (15mL).
Saltsyre (3M, 15mL) ble tilsatt, pH ble malt.

Eterfasen ble skilt fra vannfasen, vannfasen ble ekstrahert med dietyleter (2 x 15mL). De tre
eterfasene ble slatt sammen, vasket med NaCl (mettet, 20 mL) og tegrket over vannfri magne-
siumsulfat i 10 minutter. Lgsningen ble dampet inn under redusert trykk.

Produktet ble vasket med n-pentan (3 x 7mL), dampet inn ved redusert trykk, veid og analy-
sert ved TLC (SiO,, petroleumseter/etylacetat, 4:1) med kokromatografi med en standard av
trifenylmetanol og en standard av bifenyl.
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5 Resultater

Produktet ble veid til 1.29¢g, dette tilsvarer 4.90 mmol og et utbytte pa 48%. Resultatet av
tynnsjiktsanalysen er vist i figur [5.1]

P - Produkt
S - Standard
B - Standard av biprodukt

Figur 5.1: Resultat av tynnsjiktsanalyse

6 Diskusjon

Utbyttet pa 48% er beregnet med en antagelse om rent produkt. Tynnsjiktsanalysen viser at
dette er en god antagelse. Dersom brombenzen reagerte fullstendig og under helt tgrre betin-
gelser var grignardreagens i stort overskudd under reaksjonen. Dersom grignardreagens skulle
veert begrensende reaktant, matte under 67% av brombenzenet reagert til grignardreagens. Tap
av produkt vil skyldes altsd sannsynligvis dannelse av biprodukter, utilstrekkelig ekstraksjon
og eventuelt tilsats av for mye saltsyre.

En mate & male hvor mye brombenzen som hadde reagert ville veert & veie magnesiumet
som var igjen etter dannelsen av grignardreagens. Det er likevel usikkerhet forbundet med
dannelse av biproduktet bifenyl og nedbrytning av grignardreagens som fglge av fuktighet.
Denne usikkerheten kunne blitt minimert ved & varmebehandle utstyr fgr bruk, og ved & tilsette
brombenzen saktere til reaksjonsblandingen.

Produktet ble vasket med n-pentan for & fjerne forurensninger av bifenyl, ettersom bifenyl er
mye mer lgselig i n-pentan enn trifenylmetanol.

Syre tilsettes for & protonere den korresponderende basen til trifenylmetanol, som dannes etter
reaksjon med grignardreagens.
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