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Pentylethylester ist ein typischer Ester, welcher durch die Synthese von Pentan-1-ol und Essigsaure
hergestellt wird. Dabei findet eine Veresterung mithilfe des H* als Katalysator statt (wikipedia.org,
Ester-Synthese). Bei der Veresterung wurde die Carbonsaure (Essigsdure) mit dem Alkohol (Pentan-1-
ol) fusioniert, wobei das Molekiil H.O abgespaltet wurde (Stieger, 2007, S. 344). Als Produkt entsteht
ein Ester, welcher durch seinen fruchtigen Geruch als sogenannter Aromastoff bezeichnet wird.

Pentan-1-ol Essigsdure Pentylethylestoer
(@) Veresterung +H.0
T N _ )
OH /U\ Y W /“\
HO 0
Material

* Pentan-1-ol

* Essigsaure

*  Entmin. Wasser
* Siedesteinchen
*  Rundkolben

*  Rickflusskiihler
*  Gummischlauch
* Heizkalotte

e Stativ

e Stativklemme
* Becherglas
e Trenntrichter

* Stopfen

*  Korkuntersetzer
*  Verbindungsklammer
¢ Silikon-Hitze-Handschutz

Stoffe mit Gefahren-Kennzeichen

Essigsaure:

Atzend Hochentziindlich

Pentan-1-ol:
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Abb. 1-5: Gefahrenkennzeichen, die bei diesem Experiment vorkommen

Gefahrlich
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Sicherheitsmassnahmen

*  Schutzbrille tragen

* Laborkittel tragen

* Nicht direkt an den Aromastoffen riechen

* Lange Haare wahrend der Arbeit mit Heizkalotte zusammenbinden

Durchfiihrung

Aufbau: In einen Rundkolben wurden 3,5 ml Pentan-1-ol
und 4,5 ml Essigsdure gegeben. Dazu gibt man ein
Siedesteinchen. Der Rundkolben wurde in eine Heizkalotte
gelegt und dartiber wurde mit einer Stativklemme ein
Rickflusskiihler an einem Stativ befestigt und mit einer
Verbindungsklammer wurde der Rickflusskiihler am
Rundkolben angebracht. Oben am Riickflusskiihler wurden
zwei Gummischldauche befestigt, wovon einer mit dem
Wasserhahn verbunden wurde und der andere ins
Waschbecken gelegt wurde, damit das Wasser sauber
abfliessen konnte.

1.  Ruickflusskihler

2.  Stativklemme

3.  Gummischlauch

4.  Verbindungsklammer
5.  Rundkolben

6. Heizkalotte

Abb. 6: Skizze zum Kochen mit Riickflusskiihler

Reaktion: Die Edukte wurden wahrend 30 Minuten unter Riickfluss kochend bei einer optimalen

Tropfenbildung von 2 Tropfen pro Sekunde gehalten. Diese konnte durch die hinzugegebene Warme
oder die Starke des Durchflusses des Kiihlwassers im Riickflusskiihler beeintrachtigt werden. Dadurch
erzielt man eine maximale Ausbeute.

Aufarbeitung: Das Reaktionsgemisch wurde nach den 30 Minuten
in einen Trenntrichter umgefiillt, nachdem man das
Siedesteinchen entnommen hatte. Das Zwischenprodukt im
Trenntrichter wurde mit 50 ml entmin. Wasser vermischt und
geschittelt. Danach liess man es kurz stehen, bis man eine
Trennung in zwei Schichten erkennen konnte. Die im
Trenntrichter unten befindliche Schicht wurde nun abgegossen
und zur oberen gab man nochmals 50 ml entmin. Wasser und
wiederholte den Prozess. Nach der zweiten Extraktion wurde von
der oberen Phase eine Duftprobe genommen.
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Beobachtungen

Aufbau: Der Rickflusskihler wurde mit einer Verbindungsklammer am Rundkolben befestigt. Der
Rickflusskiihler wurde nur mit einer Stativklemme am Stativ befestigt und der Rundkolben lag in der
Heizkalotte. Am Riickflusskiihler wurden zwei Gummischliuche befestigt. Bei der Offnung, wo das
Glasrohr spiralférmig von oben nach unten geht, wurde der Wasserhahn angeschlossen, damit da das
kiihlende Wasser rein geleitet werden kann. So verhindert man, dass die Dampfe entweichen, da es
oben am kiihleren Wasser stirker kondensiert. An der anderen Offnung, bei der das Glasrohr gerade
in der Mitte des Ruickflusskiihlers heruntergeht, wurde der zweite Schlauch befestigt, damit aus
diesem das Wasser aus dem Kiihler direkt in den Abfluss ablaufen kann.

Reaktion: Nachdem das Gemisch im Rundkolben zu kochen begann, stiegen farblose Dampfe auf.
Diese begannen zuerst noch an den Wanden des Rundkolbens zu kondensieren, da diese noch kalt
waren. Mit der Zeit waren die Wande jedoch so stark erhitzt, dass die Dampfe weiter aufstiegen und
nun am Rickflusskiihler kondensierten. Diese Kondensation fand jedoch nur im untersten Fiinftel des
Riickflusskiihlers sichtbar statt. An der Offnung des Riickflusskiihlers waren auch keine aufsteigenden
Dampfe sichtbar. Dadurch kdnnen wir davon ausgehen, dass bei uns keine Dampfe verloren gingen
und wir so sehr effizient gearbeitet haben und eine hohe Ausbeute erzielt wurde.

Vom Kuhler tropfte das Kondensat in einer Geschwindigkeit von etwa 0,1 ml/s, wenn man davon
ausgeht, dass ein Tropfen etwa 0,05ml entspricht, was bedeutet, dass etwa 2 Tropfen pro Sekunde
heruntergetropft sind.

Aufarbeitung: Die Trennung im Trenntrichter (flissig-fliissig-Extraktion) war gut ersichtlich, da das
Pentylethylester durchsichtig war, wahrend der Rest eine milchige Verfarbung aufwies. Es bildete sich
eine etwa drei Millimeter dicke Schicht des gewiinschten Produkts an der

Oberflache, welche gut extrahiert werden konnte. Diese war im Verhaltnis zum Rest jedoch sehr klein
und die Menge verdanderte sich zwischen der ersten und zweiten
Phasentrennung nicht sichtbar.

Die Edukte und Produkte waren wahrend des ganzen Ablaufs farblos, bis auf
die milchige Verfarbung des Restes wahrend der Extraktion. Der Geruch war
am Anfang sehr beissend und es roch sehr stark nach Essig. Schon wahrend
des Erhitzens konnte ein leichter Geruch nach Birne wahrgenommen werden.
Vor dem Trennen roch es schon stark nach Birne, jedoch mit einem leichten
Essig Nebengeruch. Am Ende roch es nur nach Birne und war vergleichbar mit
der Probe von Herr Weber.

Abb. 8: Symbolbild Birne

Interpretationen

Aufbau: Die Apparatur wurde nur an einer Stelle stark befestigt, weil Glas sich bei Hitze ausdehnt und
bei zu vielen festen Halterungen wegen der Spannung einfacher brechen kdnnte. Durch das Fixieren
an nur einer Stelle kann sich die Apparatur etwas bewegen und die Warme kann sich ausgeglichen
ausdehnen, ohne dass das Glas beschadigt wird.

Der Kihler hatte die Aufgabe, die entstandenen Dampfe wieder zuriick in den Rundkolben zu leiten.
Wiirde dies nicht geschehen, wiirden die ganzen Edukte verdampfen und somit hatte man am Ende
keine Produkte mehr im Rundkolben. Zudem kann so starker geheizt werden, ohne Verluste, wodurch
die Edukte schneller und starker reagieren kénnen. Der Riickflusskihler ist dazu da, um eine
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moglichst hohe Ausbeute innert kiirzester Zeit zu erbeuten, was die Aromaherstellung somit
wirtschaftlicher macht.

Reaktion:

Die Reaktion verlauft effizienter bei zunehmender Hitze. Dadurch sollte man die Temperatur
moglichst hoch halten, damit den Edukten mehr Hitze und somit Energie zur Reaktion hinzugefiigt
wird.

Deswegen wurde die Temperatur im Reaktionsgemisch moglichst beim Siedepunkt gehalten, damit
die Reaktion schneller und somit starker verlief, wodurch innert kiirzerer Zeit eine grossere Ausbeute
erzielt werden konnte.

Aufarbeitung: Bei der Flussig-Fllssig-Extraktion wurde zuvor entmin. Wasser hinzugegeben, damit
sich alle wasserloslichen Stoffe, welche sich noch im Produkt befinden, im Wasser |6sen konnten. Das
gewlinschte Produkt, der Pentylethylester, ist nicht wasserloslich und aufgrund der geringeren Dichte
als das Wasser lagerte sich dieses an der Oberflache ab. Dadurch hatte der Pentylethylester nach der
zweiten Extraktion eine héhere Reinheit.

Der Geruch am Schluss bedeutet, dass die restliche Essigsaure fast vollstandig heraus verdampft
wurde. Ubrig blieb hauptsichlich Pentylethylester, welches einen typischen Birnengeruch hat.
Deshalb roch das Endprodukt am Schluss nach Birne, ohne den davor noch wahrnehmbaren
Essiggeruch und ohne, dass tatsachlich Birne enthalten sein musste. Dies beweist, dass die Edukte
vollstdndig und richtig reagiert haben und das Experiment gelungen ist.

Ergebnis: Wir erhielten am Ende 1,73 g des Produktes Pentylethylester. Die maximale Ausbeute fir
diese Reaktion bei der von uns verwendeten Menge betrug 4,19 g, womit wir eine Ausbeute von
41,3% erzielten. Der Grund fiir das Verfehlen der maximalen Ausbeute kann verschieden sein. Da der
Rickflusskiihler oben offen ist, kann dort ein Teil des Produktes gasformig entweichen, was bei uns
héchstwahrscheinlich auch passiert ist da, man wihrend des Erhitzens an der Offnung einen
Birnenduft feststellen konnte. Ein weiterer Grund kdnnten Riickstdnde sein, welche im
Rickflusskiihler und beim Umfillen zwischen den Geféassen zurlickgeblieben sind. Zudem kénnen
auch Ungenauigkeiten beim Extrahieren im Trenntrichter vorkommen.
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