Laboratorní cvičení  

 časová náročnost: příprava obou halogenderivátů a zpracování výsledků – 5 vyučovacích hodin
Název:                                   Příprava vybraných halogenderivátů I.

Úlohy:  Příprava vybraných halogenderivátů 
Teorie:  Halogenderiváty mají na uhlovodíkovém zbytku vázán 1 nebo více halogenů (F, Cl, Br, I). Připravují se substitučními, adičními reakcemi a některými speciálními postupy. V laboratoři se často vychází z alkoholů.

· Příprava jodoformu (trijodmethanu)
Princip: Liebenova (haloformová) reakce - z alkoholu nebo karbonylové sloučeniny s methylovou skupinou vzniká působením oxidačního činidla obsahujícím halogen trihalogenmethan  a sůl kyseliny o uhlík chudší než byla původní organická sloučenina

Úkol: 

1. Příprava jodoformu (z ethanolu)
2. Výpočet z rovnice a zjištění výtěžku reakce 
C2H5OH + 4I2 + 6Na2CO3 + H2O → CHI3 + HCOONa + 6NaHCO3 + 5NaI 

Pomůcky: varná baňka s plochým dnem, magnetická míchačka s ohřevem teploměr.  

Chemikálie: destilovaná voda, K2CO3, C2H5OH, I2 (předem rozetřený) 

Příprava: 

Do varné baňky dejte 20ml destilované vody.  V ní rozpusťte 2g čistého Na2CO3 (nebo K2CO3) a přidejte 4g C2H5OH (pomocí hustoty přepočtěte na ml). Baňku postavte na magnetickou míchačku s nastavenou teplotou 70°C a za současného míchání sledujte teplotu; jakmile teplota dosáhne 70oC přidávejte po částech rozetřený jod. Po každé dávce jodu promíchávejte, dokud nezmizí červenohnědé zbarvení. Když zreagují asi 4g jodu, nechte baňku v klidu stát. Po chvíli se začnou vylučovat žluté krystalky jodoformu, baňku ochlaďte a krystalky odfiltrujte na Bücherově nálevce.  Krystalky nechte vyschnout na vzduchu.
Vypočtěte teoretický (v g) a praktický výtěžek (v g i %) jodoformu. 

Připravený jodoform odevzdejte do označené nádoby. V závěru zhodnoťte výsledky.

Poznámka: Pokud není k dispozici míchačka, je možné provádět na vodní lázní, po každém přidání jódu je nutné důkladně protřepat.
Vlastnosti: zlatožlutá krystalická látka s antiseptickými účinky a s charakteristickým zápachem. Jodoform je rozpustný v etanolu a nerozpustný ve vodě. 
Výpočty: 
Závěr:

· Příprava terc-butylchloridu
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Příprava: 

V 250ml dělící nálevce protřepávejte 30 minut 37g terc-butylalkoholu (2-methyl-propan-2-olu) se 130 ml konc. HCl. Spodní vodnou vrstvu odlijte a horní organickou promyjte 10% roztokem hydrogenuhličitanu sodného do neutrální reakce. Surový produkt vysušte bezvodým chloridem vápenatým a předestilujte z vodní lázně. Čistotu produktu ověřte změřením indexu lomu.                              Produkt odevzdejte do určené nádoby.

Vlastnosti: Bezbarvá kapalina o indexu lomu 1,3857 při 20oC. Teplota varu je 51oC.
 Výtěžek:                                       ml
Závěr:

·        Důkaz halogenů v organické látce (Beilsteinova zkouška plamenem)
Proveďte důkaz halogenů v organické látce: Cu drát je zahřívejte nad plamenem, dokud se na něm nevytvoří malá vrstva oxidu měďnatého, pak ho ponořte do zkoušené látky a ještě jednou zahřívejte. Pokud se plamen vlivem halogenidu měďnatého zbarví dozelena, dokázali jste přítomnost halogenderivátů.                                                                                                           

· Příprava bezvodého chloridu vápenatého

K 20,0g uhličitanu vápenatého (vápenec) přidávejte postupně 25ml 20% HCl. Je vhodné užít velkou kádinku, protože reakční směs velmi pění. Vzniklý roztok chloridu nechte zchladnout (možná se vyloučí sloupečkovité krystalky, které se obvykle už pouhým zamícháním rozpustí; případně přidejte nepatrné množství vody). Roztok přefiltrujte a opatrně odpařte do sucha, na opravdu bezvodý produkt je nezbytné ještě delší vyžíhání kahanem. Chlorid vápenatý je velice hygroskopický, proto ho vychlaďte v exsikátoru a ihned uzavřete do těsnící prachovnice!                                         
CaCO3 + 2HCl →CaCl2 + H2O + CO2
Vlastnosti: bílá, velmi hygroskopická látka, na vzduchu přechází v dihydrát, postupně až v hexahydrát a taje v krystalové vodě. Je rozpustný v methanolu, ethanolu a acetonu. Používá se hlavně k sušení látek, zejména v organické chemii.
Další varianta přípravy jodoformu:

· Příprava jodoformu (z acetonu)

Rovnice: CH3COCH3 + 3I2 → CH3COCI3 + 3HI


CH3COCI3 + 3HI + 4NaOH → CHI3 + CH3COONa + 3 NaI + 3H2O

Příprava:

 Do baňky o 250ml nasypte  7,5g jódu a přilijte 10ml acetonu. Vznikne tmavý červenohnědý roztok (část jódu se možná úplně nerozpustí).  Ke směsi přidávejte pomalu a za stálého míchání a chlazení studenou vodou roztok 1,6g NaOH v 70ml vody. Reakční směs se odbarvuje, až nakonec zůstane slabě nažloutlá, vylučuje se krystalický jodoform. Surový produkt odfiltrujte a promyjte vodou. Potom jodoform rozpusťte v 50ml teplého etanolu (filtrační papír se surovým jodoformem můžete vložit do baňky s ethanolem, filtrační papír v něm „vymáchat“, a pak pomocí pinzety vytáhnout) a pod zpětným chladičem zahřejte k varu. Pomalu přidávejte vodu, až se v roztoku začne tvořit zákal a pak baňku ochlaďte ledovou vodou. Vykrystaluje zlatožlutý produkt. 

Teoretický výtěžek:  3,88g            
Výpočty:   
 Praktický po rekrystalizaci :                         g                                    výtěžek:                             %                                                  
Závěr:
