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Forschungsorientiertes Lehren und Lernen (FoLL)

Eine chemische Detektivarbelt -
Analyse von Grignard-Reagenzien in Losung

Was sind Grighard-Reagenzien? . Forschungsfrage & experimentelles Design:

* wieso weist ein Turbo-Grignard erhohte Reaktivitat auf?

entdeckt von Victor Grignard, Nobelpreis 1912
* wie liegen geloste Grignard-Reagenzien auf molekularer Ebene

reaktive Substanzklasse
vor?

Ausgangsstoff fur diverse Synthesen Rermer—
. . elbsthergestellte . . . . ]
— Knupfen von Kohlenstoff-Kohlenstoff-Bindungen  crignard-Losung es sollen drei unterschiedliche Systeme, d.h. verschiedene

z.B. Synthese spezieller Medikamente zur surAnalyse organische Reste R, untersucht werden

KrEbSbehandlung[l] Einfuhrung einer
Gruppe R durch

Grignard-Reagenz R MgCI ~ CH3
N

als Einzelschritt in
der Medikament-
synthese

besteht aus: organischem Rest R, Magnesium (Mg), Halogen (Chlor,

Brom oder lod)
wird Lithiumchlorid zugegeben, steigt die Reaktivitat * genauere Kenntnis Uber den Aufbau von Grignard-Reagenzien
— sog. Turbo-Grignard!?] kann Optimierung der Anwendungen ermoglichen

Strukturformeln der
verwendeten

Phenyl nBUtyl tBUtV| organischen Reste

Leitfahigkeitsmessung: Massenspektrometrie:

elektrische Leitfahigkeitsmessung .. Grignard-Losung Uber Metallkapillare ins

»2 1 Die Schlenk-Linie besteht aus

Zur BEStlmmung deS IOn|SChen < . ” Zaly | 'é & | zwei  parallelen  Glasrohren; SpektromEter eingesPritZt
Anteils der Probe LT b o eines an Argon angeschlossen, Probe verldsst Kapillare als Spray und wird

das andere evakuiert. Durch

Messung einer Grignard-Losung, W | \ Drehen der Patenthahne kgnnen durch elektrische Spannung an Kapillar-

einzelne Reaktionsgefalle Uber

Konzentration ¢ = 0.25 moI/L bei i ’- B> cecignete Schlduche unabhingig Spitze lonisiert — Elektrosprayignisation
Messzelle mit s voneinander mit Argon befiillt

25 C Grignard- | ' oder evakuiert werden. Ablenkung der Teilchen im AnalysatOr

Lésung  und

Anlegen einer Spannung an _ .- abhangig von Ladung und Masse

Recheneinheit

Losung Grignard-Reagenzien und einige der Detektion der Teilchen
aus dem elektrischen Widerstand kann verwendeten Ausgangsstoffe sind unter nach Analysator
Anzahl der lonen in LOsung ermittelt Sauerstoff und/oder Luftfeuchtigkeit — Berechnung eines |/
werden instabil Massenspektrums | oeidrim:
g — missen in Schutzgasatmosphire elementare Zusammen- __Teﬁ::fsatté;
(Argon Gas) gehandhabt werden setzung aus detektierten i} Jfokussierblende
— Arbeit an  sog. Schlenk-Linie Massen und Signalprofil X Metallkapillare

nOtwendig beStimm ba r Tragergas wird eingeblasen
e /ersetzu ng. Schematischer Aufbau eines
. ] Massenspektrometers
| Oxidation: 2 RMgCl+ O, —— 2 ROMgCl
Aufnahme eines Messpunktes: HydrOlyse: RMgCI + HZO — RH +MgC|OH

Messzelle in Thermostat getaucht und an
Leitfahigkeitsmessgerat angeschlossen

Detektor

e e Leitfahigkeitsmessungen deuten darauf hin, dass
Ergebnis: 5" 5N : .
Me.ClL(tBu) Turbo-Grignard-Reagenzien zu grolBeren Anteilen
-
+ Massenspektren zeigen, dass die / s ionisch vorliegen als herkdmmliche Grignard-
Hauptspezies aller untersuchten 3 Reagenzien
Systeme drei Magnesium-Kerne & — hoherer ionischer Anteil vermutlich Erklarung
enthalten = fir hohere Reaktivitat
- .
%ﬂ Grignhard-Reagenz Wn
Lehr gCl 2 MgsCl5(*Bu);(*BuO) Reaktionspartner
© MgsCls (‘Bu)s0H- / | _ .
o MeCla(1BU) (LIOH). . Turbo-Grignard-Reagenz schnelle Reaktion
1 . - 2~'3 2
Detektiert: R;Mg,Cl, . M\u l v * die betrachteten Systeme zeigen deutlich

) unterschiedliche Empfindlichkeiten gegentber
Massenspektrum einer Turbo-Grignard- 7] /Z . .
Lésung mit ‘Butyl Rest Oxidation und HydrOlyse
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