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Praparatname nach IUPAG - e
_ 3]: Di

Strukturformel des Produktes = e e anemischen Seichonproaram

.ChemDraw" zu erstellen. Auf die richtige
Bindungswinkel und dieSchriftart (Arial)
ist zu achten. Empfohlen wird die
Verwendung des ChemDraw-Templates.
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Abgabedatum Unterschrift des Assistenten

Kommentar [AM4]: Das Datum ist

1. Datum der Abgabe | [ { }
selbststéndig einzutragen.
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1. Reaktionstyp: 1. Diazotierung 2. Sandmeyer-Reaktion o '{Kommentar [AMS]:
”””””””””””” s. Kommentar [AM3].

‘ NH, 1.NaN02,HCI‘ ‘ |
S g

GoHuN GaHdl
M=169.23g/mol ~  M=28010g/mol -~ { Kommentar [AM6]:
Leerzeichen vor und nach dem
Gleichheitszeichen.
2-Aminobiphenyl 2-lodbiphenyl

2. Berechnung des Ansatzes:

Kommentar [AM7]: Angabe ist in
hochgestellten Klammern, ohne
vorangestelltes Leerzeichen.

Es sollten 10.000 g (59.10 mmol) der Unterschusgkomante 2-Aminobiphenyl elngesetzt {Kommentar [AMS]: Tabellerohne

Rahmen!

werden. Die Umrechnung des Literaturansitbesgab folgenden Ansatz: /. [ Xommeantar TAMST: Angaben ot

H ," | Dezimalpunkt; Leerstelle zwischen Zahl
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, { / und Einheit.
2-Aminobiphenyl 1.0 eq 59.10 mmol  10.000 g /- { Kommentar [AM10]: Angaben der
***************** ’ Stoffmengen und Massen wie folgt: Bei
A Stoffmengere 0.1 mol Angabe der
Salzsaure (2 N) 144'0 n’“— —————— Stoffmenge in mol mit DREI
. . Nachkommastellen und Angabe der Masse
Natriumnitrit l.1leq 65.01 mmol 4.485¢ in g mit ZWEI Nachkommastellen. Bei
. - Stoffmengen < 0.1 mol Angabe der
Kaliumiodid 20eq 118.20 mmol  19.621 g Stoffmenge in mmol mit ZWE
7777777777777777777777777 \ Nachkommastellen und Angabe der Masse
Wasser 22Q ml \ in g mit DREI Nachkommastellen (falls

******* VY Masse> 1 g) oder in mg OHNE
' Nachkommastellen (falls Masse <1 g) .

N Kommentar [AM11]: Angaben in ml
\ bei Chemikalien mit einer
v | Nachkommastelle, auBer Volumgrd ml,

3. DurCthhrung[z]: | '  dann zwei Nachkommastellen.
‘ Kommentar [AM12]: Angaben in

einheitlichen Dimensionen in Abhangigkeit
. . . . . . " | von der Unterschusskomponente (hier:
In einem 500 mi-Dreihalskolben mit KPG-Rihrer, Tidphter und Tieftemperatur- _Angabﬁ)derStoffmengedesKaIiumiodids
'| in mmol).

thermometer wurde eine Lésung aus 10.000 g (59r1|10|)n2-AminobiphenyI in 144.0 ml “[Kommenta, [AM13]: Angaben von }

Losungsmitteln ohne Nachkommastelle.

fffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffff Kommentar [AM14]: Kein

Es wurden 4.485 g (65.01 mmol) Natriumnitrit, gelés 20 ml Wasser, zugetropft. DabEI\ e = g

Leertaste.

Kommentar [AM15]: IMMER festes }

stieg die Temperatur des Reaktionsgemisches al€ 2 und die Losung farbte sich violgtt.
{ Leerzeichen zwischen Zahl und Einheit.

Nach vollstandiger Zugabe der Natriumnitritidsungirde die Reaktionslésung noch-

Kommentar [AM16]: NICHT die
Vorschrift abschreiben, SONDERN
EIGENE Beobachtungen aufschreiben.
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45 Minuten bei 0 °C gerihrt. AnschlieRend wurde Riaktionslésung in eine Lésung aus
19.621 g (118.20 mmol) Kaliumiodid in 200 ml Wasgegeben und tber Nacht gerihrt.

””””” und in Vergangenheit geschrieben werden!

Die Reaktionslésung wurde zunéchst mit Diethylefdex 150 ml) extrahiert. Die vereinigten - | kommentar [AM17]: Es sollim Passiv}-‘
organischen Phasen wurden im Anschluss mit 3 NsSafe (3 x 150 ml), mit gesattigter [ Keine Personalisierungen (ich oder man)}!

Natriumcarbonatldsung (1 x 200 ml), mit Wasser (1 200 ml), mit 10 %iger
Natriumthiosulfatiosung (1 x 200 ml), mit Wasser x1200 ml) und abschlieBend mit
gesattigter Natriumchloridlésung (1 x 200 ml) gewl@n. Nach derﬂ Trocknen Uber

Magnesiumsulfat wurde das Losungsmittel am Rotatierdampfer abdestilliert und das - [ kommentar [AM18]: Standard-
7777777777777777 formulierung, genau wieapseinem

Produkt an der Hochvakuumpumpe getrocknet. Als Rulykt wurden 20.00g Losungsmitte| umkristallisiert” wird.

2-lodbiphenyl als dunkler Sirup erhalten. Zur Feinigung wurde fraktionierend destilliert.

Das Produkt wurde bei einer Kopftemperatur von 122-°C bei 0.07 mbar a‘s farblbse Kommentar [AM19]: WeiRe Kristalle
. sind SEHR selten, meistens sind diese

Flussigkeit erhalten. FARBLOS.

4. Ausbeute:

16.554 g (59.10 mmol) = 100 %

Kommentar [AM20]: Literaturstellen
””””””””””””””””””””” vor dem Satzzeichen.

5. Physikalische Daten des Produktes:

2-1odbiphenyl

Siedepunkt Brechungsindex {Kommentar [AM21]: Bei Feststoffen }
””””””””””” ist der Schmelzpunkt anzugeben.

Lit. 1 121-123 °C (0.07 mbar) L no2’= 1.3456

Exp.: 120-122 °C (0.07 mbar) Exp.: pA=1.3434

Umger.: np?’ = 1.3454

Kommentar [AM22]: Die Formel zur
Umrechnung des Brechungsindexes bei
verschiedenen Temperaturen ist im
Organikum zu finden.

6. Spektrenauswertung:

. _ 1 Kommentar [AM23]: Feststoffe
IR-Spektrum  (NaCl, flilssig): 7=3020 (=C-H-Valenz, Aromat), 1600, 1490 | werden soangegeben: (KBr, fest).

(Ringschwingung, Aromat), 770 (=C-H-Deformatior2-tlisubstituierte Benzole) ¢l - {;@Z}Eﬁﬁtﬂgﬁ,’:ﬁ”: Punkt nach de"}

3
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Kommentar [AM25]: Kopplungskonsta
nten werden miginer, 5-Werte mitzwei
Nachkommastellen angegeben!

-| Kommentar [AM26]: Atome in der
Formel sollten nach IUPAC oder einer
anderen sinnvollen Nummerierung
gekennzeichnet sein.

Kommentar [AM27]: Bei Multipletts
wird immer der Bereich des Signals

“C-NMR (126 MHz, CDC): 5= 98.62| (C-2), 127.63 (C-8, C-8), 128.09 (C5), IZB. oo
- ( - §: 9=98.62/(C-2). 127.63 (C8, C-8), 128.09 (C-5), 12B. {Kommentar[AMZS]: Siehe }
(C-10), 128.81 (C-4), 129.33 (C-9, C-9), 130.10); 139.58 (C-3), 144.26 (C-7), 146/71 | Kommenar22

~ | Kommentar [AM29]: 5-Werte werden
mit zwei Nachkommastellen angegeben!

(C-1) ppm.

Mechanismus ist die einschlagige Literat
zu verwenden!! Présens ist zu verwende

. . . . . N . Kommentar [AM31]: Die
Im ersten Teil der Reaktion erfolgt eine Diazotiggdes primaren aromatischen Ardlhﬁsﬁ o Strukturformeln sind per Hand ins Protokoll

zu zeichnen (separates Blatt)!
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Kommentar [AM30]: Fiir den %

Zunachst bildet sich aus Natriumnitrit und Salzeadas nitrosierende Agens in Form des “{Kommentar [AM32]: Nummer der }

Verbindung FETT.

Nitrosylchlorids, das das primdre Amin 2-Aminobipe 1 am Stickstoffatom unter
Abspaltung eines Chloridions elektrophil angrdifas entstandene Katighstabilisiert sich
in der wassrigen Losung durch Abgabe eines Proteolsei ein Nitrosamir8 gebildet wird.

In Folge einer intramolekularen Protonenwanderuelit sich ein Tautomeriegleichgewicht
zum entsprechenden DiazohydroXickin. In der sauren Losung wird das Diazohydrokid
unter Bildung des Diazooxoniumiorsprotoniert. Unter Abspaltung von Wasser resultiert
das Diazoniumsal@.

Das Diazoniumkatior® ist durch den aromatischen Ring mesomeriestadilisim zweiten
Teil der Reaktion erfolgt eine Sandmeyer-Reaktion.

Das Diazoniumkatio® wird mit Kaliumiodid umgesetzt, wobei zunachst @aazoradikal?
sowie ein lodradikal gebildet werden. Das lodradifeagiert mit einem in der L&sung
vorhandenen lodanion zu einem Diiodradikalaniors iader Radikalkettenreaktion sowohl
als Kettenstarter als auch als Kettentrager fuhgier

Der Kettenstarter reagiert mit dem Diazoniumkati®runter lodabspaltung zum Diazo-
radikal 7, das unter Freisetzung von Stickstoff das Arykat8 bildet. Gleichzeitig reagiert
lod mit einem lodanion zu einem Triiodidanion, dassammen mit dem Arylkation das
gewinschte Produkt 2-lodbipher®yl sowie den Kettentrager bildet. Die Radikal-
kettenreaktion verlauft weiter, bis ein Kettenatadbrwdurch Kombination zweier Radikale

erfolgt.
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Diazotfierun g
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Mesomeriesfabilisiertes Diqzoniumion: __6__
| S « = <
QN&W N @ S
@ ~ SN ® SNe
Ph Th Pn

Sanclmeyer - Reakton :

,/'\.. +T
N.‘.‘:/V K% ke =

'

Ph
e g
e e 2 =) e
I+ I° — IL I+ l:z_? 1:3
—¢0 + L
o /i1 p
9\“’5& 7 @@—-@ —>
Ph AL
6 z I



Max Mustermann 30.03.12

]8, Abfallentsorgungl Kommentar [AM33]: Keinen
’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’’ Laborslang!! (z.B. NICHT HKW-Behélter,
SONDERN Behdlter fur halogenierte
Kohlenwasserstoffe).

Die nach Extraktion mit Diethylether und die nachasdhen mit Salzsdure verbleibenden
wassrigen Phasen wurden im Behalter fir saure igaéskbsungsmittelabfélle entsorgt. Die
weiteren Waschlésungen wurden im Behalter fir basiswassrige Lésungsmittelabfalle
entsorgt. Das Trocknungsmittel wurde in den Fefbstbalter gegeben. Das mittels
Rotationsverdampfers abgetrennte Losungsmittel evinddem Behélter fir halogenfreie

Kohlenwasserstoffe entsorgt.
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S verwendeten ARTIKEL; auf FETT- und

[2] Hausvorschrift. KURSIVSCHREIBWEISE und auf

SATZZEICHEN ist zu achten!
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SATZZEICHEN ist zu achten!
Verlag, Mincher2004 S. 247-248.




