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Teoéria

(CsHs)Fe(CsHs) + CH;COCI ;%“ (CsHs)Fe(CsH,COCH;)

Acetylferocén bol pripraveny Friedel-Craftsovou acylaciou ferocénu acetylchloridom. Re-
akcia prebiehala v bezvodom prostredi, aby sa zabranilo rozkladu acetylchoridu a chloridu
hlinitého. Chlorid hlinity bol pouzity v ekvivalentnom mnozstve, pretoze sa spotrebovéval
naviazanim vznikajuceho chlorovodika. Teoreticky vytazok:

Micor = N - Mypeae = 0,025 - 228,07 = 5,70 g

Cistotu produktu som overil '"H NMR spektrom.

Chemikalie

dichlormetan (vysuseny bezvodym K,SO,), chloroform
ferocén (M = 186,04 g.mol™!), acetylchlorid (M = 78,50 g.mol™!),
bezvody AICl3 (M = 133,34 g.mol™!), bezvody NaySOy

Aparatara

magneticka mieSacka s mieSadlom, rota¢néa vakuova odparka, kiapel Tad-sol, 100 ml a 250 ml
zabrusova banka s okrithlym dnom, 10 ml kadicka, 2 ml striekacka s ihlou, odmerny valec
25 ml, chlorkalciovy uzéver, 100 ml oddelovaci lievik, kolona s 3 cm silikagélu, 250 W
ziarovka

Pracovny postup

Reakcia ferocénu s acetylchloridom
Sklo som pred pouzitim oplachol etanolom, aceténom a dobre vysusil. Do 100 ml zdbrusove;j
banky s okrihlym dnom som pridal 4,63 g (25 mmol) ferocénu, 25 ml dichlérmetanu,
striekackou 1,94 ml (2,14 g; 27,3 mmol) acetylchloridu, magnetické miesadlo a nasadil
chlorkalciovy uzéaver. MieSal som do rozpustenia ferocénu. Ochladil som v zmesi I'ad-
sol a po malych davkach za mieSania a chladenia pridaval 3,33 g (25 mmol) bezvodého
AlCI; pocas 20 minut. Reak¢éni zmes som nechal miesat 1 hodinu v Tade a 1 hodinu pri
laboratornej teplote.

Izoldcia acetylferocénu
Do reakénej zmesi som pomaly pridal 4x1 ml vody a potom 20 ml vody. Zmes som pre-
niesol pomocou dalgich 10 ml dichlérmetanu do 100 ml oddelovacieho lievika. Oddelil som
spodnt temni oranzovu organickiu fazu od tmavej zelenomodrej vodnej fazy (obsahujucej
ferocéniové soli) s pomocou intenzivnej ziarovky na rozliSenie fazového rozhrania. Vodnu
fazu som extrahoval eSte 4x10 ml dichléormetanu. Spojené organické fazy som vysusil pri-
danim asi 2 g bezvodého NaySOy4 a prefiltroval cez 3 cm vrstvu silikagelu. Silikagel som
nasledne premyl 200 ml dichlérmetanu a 200 ml chloroformu. Eluat som odparoval v 250



ml zabrusovej banke s okrihlym dnom na rotac¢nej vakuovej odparke do sucha. Ziskal som
4,60 g (80,7 % teorie) oranzovohnedého produktu.

Charakterizacia

'H NMR (400 MHz):
§: 2.40 (3H, s, CH3), 4.21 (5H, s, CsH;), 4.50 (2H, t, FcH, 3Jyy = 1.92 Hz), 4.77 (2H, t,
FCH, BJHH =1.92 HZ)
Pik pri 4.21 nemé vy$ku presne 5, ale okolo 4.7, ¢o by pripustalo obsah do 3 % 1,1’-
diacetylferocénu.

Zaver

Bol ziskany acetylferocén v dobrom vytazku bez obsahu ferocénu.

Literatara

[1] Gibson, S. E. : Transition Metals in Organic Synthesis (A Practical Approach), Oxford
University Press (1997)



