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A ciklohexén eloallitasa

A gyakorlat célja

Az eliminacios reakcio szemléltetése (dehidratacio, kettds kotés kialakitasa) és kevésbé
korroziv katalizator alkalmazasa. Példa a kémiai egyensuly eltolasara, a termék
rendszerbdl valo kivonasaval.

Bevezeto

Az alkének eldallitdsa alkoholok dehidratalasaval (viz-eliminacid) is torténhet. A
reakciot savkatalizator jelenlétében torténd melegitéssel érhetjitkk el. A gyakorlaton
ciklohexént allitunk el6 ciklohexanolbol. A ciklohexént hasznaljdk oldoszerként,
valamint maleinsav, adipinsav gyartasara.

Fontos megjegyezni hogy a mechanizmus minden 1épése reverzibilis, igy maga a
reakci6 is megfordithato, tehat megfeleld koriilmények kozott alkénekbdl savkatalizissel
alkoholok allithatoak eld.

Katalizatorként erds savakat alkalmaznak, mint példaul a kénsav. A kénsav
hasznalatanak hatranya, hogy erdsen korroziv és reaktiv, a szerves vegyiileteket
elszenesiti. A gyakorlaton a hagyomanyos, kénsavas eljarast, valamint a
kornyezetbaratabb, foszforsavas katalizist mutatjuk be. A foszforsav is korroziv, de
kevésbé roncsolja a kiindulasi anyagot és terméket mint a kénsav, igy csokken a
biztonsagi kockazat €s a kitermelés nd.
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Reakciok 0sszehasonlitasa

Reakcidegyenlet

Reakcio mechanizmus

Atomhatékonysag

CHiiOH — CeHip + HO | Haitom

M=100 M=82 M=18 | 82%

Hatom =100 * Mcéltermék / Mkiindulési anyagok — 100*82/100 = 82%

Egészségre és kornyezetre vald veszélyesség

Katalizator Egészség Tiizveszélyesség  Reaktivitis  Osszesen Kod
H,S04 4 0 2 6 C
H3;POy4 3 0 2 5 C

C (korroziv), E (robbanasveszélyes), F (tlizveszélyes), F+ (fokozottan tlizveszélyes), Xn (artalmas),
Xi (irritalo), N (kornyezere veszélyes), O (oxidaldo hatast), T (mérgezd), T+ (er6sen mérgezd)




A ciklohexén eloallitasa

Alkalmazott z6ld kémiai alapelvek

Kevésbe veszélyes szintézisek kifejlesztése

Katalizator alkalmazasa

Kénsavas katalizis 1 0ra

Sziikséges vegyszerek:

Név Képlet Forraspont ~ Mennyiség n/mol  M/g*mol”

ciklohexanol C¢H,;OH 161°C  7,8ml/7,39g 0,0738 100,16 Xn

kénsav H,SO, 158°C 1,60 ml/2,95 g 0,0301 98,08 C

magnézium-szulfat MgSO, -

ciklohexén CsHio 83°C 82,14 F,Xn
Eszkozok:

gémblombik (2db 50 cm’®); kértelombik (2 db 50 cm®), Erlenmeyer lombik (1db 100cm’);
méréhenger (2db 10 cm®); f6z6pohar (2db); melegité krater; Vigreux kolonna; desztillalo
feltét; h6méro6; razotdlesér, kémeso

Munkavédelem:
A kénsav maro hatasu anyag, keriiljiik a vele valo érintkezést, a kiomld vegyszert pedig
azonnal takaritsuk fol. A ciklohexén gyulékony, kellemetlen szagli anyag.

Gyakorlati munka:

1.

50 cm’-es gomblombikba ontsiink 7,8 ml ciklohexanolt, 1,60 ml témény H,SO4-at,
rakjunk bele forrkovet.

Csatlakoztassunk a lombikhoz Virgreux kolonnat, desztillacios feltétet, hdmérot. A
csiszolatoknal tomitéshez hasznaljunk csapzsirt! CaCly-os szaritd csére is sziikség
van a ciklohexanol kellemetlen szaga miatt. Ezt kapcsoljuk a desztillalo feltét
gazkivezeto csovéhez.

A lombik tartalmat refluxoltassuk (krater 4-es fokozat) 5 percig, majd noveljiik a
homérsekletet (krater 8-as fokozat) amig a ciklohexén at nem desztillal (83°C). A
desztillaciot addig folytassuk, amig a desztillaldé lombikban visszamaradé anyag mar
csak néhany mililiter.

A desztillatumot Ontsiik valaszto-tdlesérbe és mossuk 5 ml vizzel. Varjuk meg a
fazisok teljes elvalasat, majd engedjiik le a vizes fazist. Ezutan a szerves fazist
ontsiik szaraz Erlenmeyer lombikba. Ha lathaté benne vizcsepp, akkor még a
szaritdszer hozzaadasa elott tavolitsuk el! Adjunk hozza kevés vizmentes
magnézium-szulfatot szaritoszerként. A szaritdszer végso kapacitasat elérve teljesen
Osszeall, ekkor razogassuk néhany percig. Ha sikeresen eltavolitottuk a vizet, akkor
a folyad¢k kitisztul, opalossaga eltlinik.

Tavolitsuk el a szaritoszert, a terméket szlirjiik elore lemért lombikba. Mérjiik meg a
termék tomegét ¢és szamitsunk kitermelést. A termék tisztasagat mérjik
gazkromatograffal.

Végezziink olefintesztet: dntsiink 1 cm® KMnOg-oldatot kémesébe, cseppentsiink
hozzd 1 csepp ciklohexént és razzuk Ossze! A lila oldat elszintelenedik és barna
csapadék jelenik meg.




A ciklohexén eloallitasa

Foszforsavas katalizis 1 ora
Sziikséges vegyszerek:
Neév Képlet Forraspont ~ Mennyiség n/mol  M/g*mol’
ciklohexanol C¢H,;OH 161°C  7,8ml/7,39g 0,0738 100,16 Xn
foszforsav (85%) H;PO, 158°C 1,75ml/2,95 g 0,0301 98,00 C
magnézium-szulfat MgSO, -
ciklohexén C6H10 83°C 82,14 F,Xn
Eszkozok:

gémblombik (2db 50 cm’); kértelombik (2 db 50 cm®), Erlenmeyer lombik (1db 100cm’);
méréhenger (2db 10 cm’); f6z6pohar (2db); melegité krater; Vigreux kolonna; desztillalo
feltét; homéro; razotolesér, kémeso

A

Munkavédelem:

foszforsav bar korroziv hatasu, kevésbé veszélyes mint a kénsav. Keriiljiik a

foszforsavval vald érintkezést, a kiomld vegyszert pedig azonnal takaritsuk fol. A
ciklohexén gyulékony, kellemetlen szagl anyag.

Gyakorlati munka:

7.

10.

11.

12.

50 cm’-es gomblombikba Ontsiink 7,8 ml ciklohexanolt, 1,75 ml 85%-o0s H3POs-at,
rakjunk bele forrkovet.

Csatlakoztassunk a lombikhoz Virgreux kolonnat, desztillacios feltétet, homérét. A
csiszolatoknal tomitéshez hasznaljunk csapzsirt! CaCly-os szaritd csore is sziikség
van a ciklohexanol kellemetlen szaga miatt. Ezt kapcsoljuk a desztillalo feltét
gazkivezeto csovéhez.

A lombik tartalmat refluxoltassuk (krater 4-es fokozat) 5 percig, majd ndveljiik a
hémérsékletet (krater 8-as fokozat) amig a ciklohexén 4t nem desztillal (83°C). A
desztillaciot addig folytassuk, amig a desztillalo lombikban visszamaradd anyag mar
csak néhany mililiter.

A desztillatumot Ontsiik valasztd-tolcsérbe és mossuk 5 ml vizzel. Varjuk meg a
fazisok teljes elvalasat, majd engedjikk le a vizes fazist. Ezutan a szerves fazist
ontsiik szdraz Erlenmeyer lombikba. Ha lathaté benne vizcsepp, akkor még a
szaritészer hozzaadasa elott tavolitsuk el! Adjunk hozza kevés vizmentes
magnézium-szulfatot szaritdoszerként. A szaritészer végso kapacitasat elérve teljesen
Osszeall, ekkor azogassuk néhany percig. Ha sikeresen eltavolitottuk a vizet, akkor a
folyadék kitisztul, opalossaga eltlinik.

Tavolitsuk el a szaritoszert, a terméket szlirjiik elore lemért lombikba. Mérjiik meg a
termék tomegét ¢és szamitsunk kitermelést A termék tisztasagat mérjiik
gazkromatograffal.

Végezziink olefintesztet: dntsink 1 cm® KMnOg-oldatot kémcsébe, cseppentsiink
hozza 1 csepp ciklohexént és razzuk Ossze! A lila oldat elszintelenedik és barna
csapadék jelenik meg.

A gyakorlat K. M. Doxsee, J. E. Hutchison, Green Organic Chemistry, Universty of
Oregon, “Preparation and distillation of cyclohexene” c. kisérletén alapul.




A ciklohexén eloallitasa

A KMnOQOy-o0s reakciéo mechanizmusa:

\ // Mn02 " OH OHH

O// \O' O// \OV cisz helyzetii

OH-csoportok

A géazkromatografia alapjait lasd kilon dokumentumban.

A minta tisztasdganak meghatarozasa toluol belsé standarddal torténik. Ismert mennyiségii
ciklohexén mintdhoz (kb. 100 mg) ismert mennyiségi toluolt (kb 30 mg) adunk, majd 1 ml
pentannal oldatot készitiink bel6le. Ebbol az oldatbol 2 pl-t injektalunk a miiszerbe. A
ciklohexén mennyiségi meghatarozasa az alabbi képlet alapjan torténik:

mciklohexén — R mtoluol

f
Aciklohexén Atoluol

ahol my az x anyag tomege, Ay az x anyaghoz tartozd csucsteriilet, Rt a detektor valaszfaktora
(response factor).

Az Ry faktor szerepe: mivel a gyakorlaton FID detektorral ellatott GC-t haszndlunk, a
kiilonb6zo szerkezetii molekuldk azonos mennyisége eltérd csucsteriileti jelet ad. Ezért
minden vizsgalt anyagra meg kell adni az R értékét a valasztott referenciamolekuldhoz
(amelyet belsé standardnek neveziink) viszonyitva. A ciklohexén R; értéke toluolra
vonatkoztatva: 1,044.

Ellenorzo kérdések:

[rja fel a ciklohexén el6allitas reakcidegyenletét!

Milyen a reakcio atomhatékonysaga?

Miért elénydsebb foszforsavat alkalmazni kénsav helyett katalizatorként?
Milyen munkavédelmi 6vintézkedéseket kell tenni a gyakorlat alatt?

Mi a KMnOs-os olefinproba soran keletkezo barna csapadék?

A gyakorlaton hogyan toljuk el a kémiai egyensulyt a termékek irdnyaba?
Milyen z61d kémiai alapelveket alkalmazunk a reakcidban?




