Name: Sven Siebler
Datum: 29.06.03

Dar stellung von 3-Phenyl-3-hydr oxy-propansaur ethylester
Praparat 11

1. Reaktionstyp: Reformatzky-Synthese
2. Strukturformel:
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C7HgO C4H70,Br M = 194 g/mol
M =106 g/mol M = 166.9 g/mol 3-Phenyl-3-hydroxypropansaureethylester
Benzaldehyd 2-Bromessigsaureethylester

3. Durchfuhrung der Reaktion:
3.1 Berechnung des Ansatzes:
Der LiteraturansatZY wurde auf eine Ausbeute von 5 g umgerechnet. Die
Literaturausbeutel betragt 62 %.

Zink Staub | Bromethylacetat | Benzaldehyd Benzol (abs.) | Diethylether
?=0.88g/ml | (abs.)

?2=0.71 g/ml
Literaturl” | 40 ¢ 8359 (0.5moal) | 65g 80 ml 20 ml (0.2 mol)
(0.61 mal) (0.615 mol) (0.9 mal)
eigener 3.33¢g 6.96¢g 5429 6.7ml 17 ml

Ansatz (50.9 mmal) | (41.68 mmal) (51.28 mmol) | (75.47 mmoal) | (16.28 mmol)

3.2 Durchfuhrung:
In einen 500 ml Dreihalsrundkolben mit 250 ml Tropftrichter, Magnetrihrer,
Intensivkihler und Trockenrohr wurden 3.33 g (50.9 mmol) Zink Staub vorgelegt
und etwa 1 ml einer Losung aus 6.96 g (41.68 mmol) Bromethylacetat und 5.42 g
(51.28 mmoal) frisch destilliertem Benzaldehyd in 6.7 ml (75.47 mmol) trockenem
Benzol und 1.7 ml (16.28 mmol) trockenem Diethylether zugetropft.
Es wurde langsam bis zum Start der Reaktion erwarmt und die restliche Ldsung
zugetropft, so dass ein stéandiger Ruckfluss zu beobachten war. Nach weiteren 30
min erhitzen unter Rickfluss wurde die Mischung im Eisbad gekihlt und etwa
17 ml 10% ige Schwefelsaure unter starkem Rihren zugegeben.
Die wassrige Phase wurde abgetrennt und die organische mit zweimal 5 ml
5% iger Schwefelsdure, 2 ml 10% iger Natriumcarbonatl 6sung und zweimal mit
2 ml Wasser gewaschen. Die vereinigten wassrigen Phasen wurden mit 10 ml
Ether ausgeschiittelt. Die Benzol- und Etherphase wurden vereinigt und tber
Calciumsulfat getrocknet. Nach anschlieffendem Abtrennen des Trockenmittels
wurde das L 6sungsmittel am Rotationsverdampfer entfernt.
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Der Rickstand wurde bei 15 mbar und einer Temperatur von 150 °C mit einer
Kugelrohrdestillation destilliert.

Ausbeute:
8.19g=100%

0.21g= 3% (Literatur!™ 62 %)

4. Physikalische Daten des Produktes

3-Phenyl- 3-hydroxy- propansaurethylester :

5. Spektrenauswertung:

IR-Spektrum (NaCl, flissig):

Schmel zpunkt (Fp):

Lit.*: 152-154 °C (17 mbar)

Exp.: 150 °C (15 mbar)

Brechungsindex (n3)):

Lit.!?: 1.5000
Exp.: 1.5096

Exp. Wellenzahl [cmi'] Lit."*! Wellenzahl [cmi'] Schwingungstyp'?
3444.56 3600-3200 OH-Vaenz
3031.90 3100-3000 =CH-Vaenz
2982.66 2960-2870 CHo- und -CHs-Vaenz
1731.27 1750-1730 C=0-Vdenz
1494.80 1500-1480 Ringschwingung
1453.83 1470-1400 CHo- und CHz-Deformation
1196.02 1300-1050 C-O-C-Vdenz

761.36 770-730 =CH-Deformation

6. Mechanismus:

Die Reformatsky-Sythese ist analog zur Grignard-Reaktion mit
Carbonylverbindungen Zuerst wird ein Elektron vom Zink auf den
Bromessigsaureethylester tibertragen, das so entstandene Radikalanion zerfallt
aufgrund der schwachen Kohlenstoff- Halogenbindung in ein Bromidion und ein
Ethylacetatradikal. Dieses reagiert nun mit dem Zinkradikal zum zinkorganischen
Kation, welches dann mit dem Bromidion zum Reformatsky Reagenz reagiert.
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Diesesist aufgrund seiner nucleophilen
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Eigenschaften in der Lage das

Kohlenstoffatom der Carbonylgruppe anzugreifen und so entsteht ein Zinkalkohol at.

Aufgrund seiner geringeren Reaktivitét

im Vergleich zu den analogen Magnesium-

bzw. Lithiumverbindungen reagiert es nicht mehr mit der reaktionstrégeren
Estercarbonylgruppe, sondern ausschliefdlich mit der Ketocarbonylgruppe des
Benzaldehyds. Das entstandene Zinkalkoholat wird anschlief3end mit Wasser
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7. Abfallentsorgung:

Natrium (als Ethanolat)

basischer wassriger Abfall

Calciumsulfat

Feststoffbehalter

wassrige Phasen

saurer wassrige Abfall
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