ACETILAZIONE DEL DICICLOPENTADIENILFERRO
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NORME DI SICUREZZA
ACIDO FOSFORICO Provoca ustioni. In caso di contatto con gli occhi, lavare abbondantemente con acqua.

FERROCENE Facilmente infiammabile. Nocivo per ingestione. Conservare lontano da fiamme e scintille.

ANIDRIDE ACETICA Infiammabile. Nocivo per inalazione e ingestione. Provoca ustioni. In caso di contatto con gli occhi, lavare abbondantemente con acqua. Usare guanti e occhiali durante il travaso. 

IDROGENO CARBONATO DI SODIO In caso di contatto con gli occhi lavare con acqua corrente per alcuni minuti.

ACETONE Facilmente infiammabile. Irritante per gli occhi. Non inalare i vapori. In caso di contatto con gli occhi lavare con acqua corrente per alcuni minuti. Utilizzare gli occhiali protettivi durante il travaso.

n-ESANO Nocivo per inalazione. Possibile rischio di ridotta fertilità. Facilmente infiammabile. Tenere lontano da fonti di calore. L'inalazione dei vapori può provocare sonnolenza e vertigini. In caso di contatto con gli occhi lavare con acqua corrente per alcuni minuti tenendo le palpebre ben aperte. Travaso e manipolazione del prodotto solo sotto aspirazione. Utilizzare gli occhiali protettivi.

CLORURO DI METILENE Nocivo per inalazione. Evitare il contatto con gli occhi e la pelle. Usare guanti protettivi.
PROCEDIMENTO
Aggiungere 1 ml di acido fosforico all'85%, goccia a goccia con una pipetta di Pasteur e sotto agitazione costante, ad una miscela di 1,5 g di ferrocene e 5 ml di anidride acetica in un pallone da 100 ml a 2 o 3 colli. Proteggere la miscela di reazione, divenuta di colore rosso scuro, con una valvola a cloruro di calcio. Riscaldare la miscela di reazione a 60-70°C su bagno maria per 10 min.

Quindi versare la miscela in un bicchiere contenente circa 20 g di ghiaccio. Dopo la fusione del ghiaccio, neutralizzare la miscela aggiungendo idrogeno carbonato di sodio (ne occorre una quantità notevole) fino a completa cessazione dell'evoluzione di anidride carbonica. Raffreddare la miscela in ghiaccio per circa 30 min per garantire la completa precipitazione della miscela di ferroceni.

Filtrare su Buchner e lavare con acqua fino a che il filtrato non sia di colore arancio- pallido. Asciugare il solido all'aria, ma al riparo dalla luce.

Registrare lo spettro infrarosso del prodotto grezzo, in soluzione di cloroformio, tra 2100 e 1500 cm-1, dove cade lo stretching C=O.

Il precipitato contiene una miscela di ferrocene (non reagito) e di mono-acetilferrocene. I due complessi vengono separati per cromatografia nella fase successiva.

Separazione di Fe(C5H5)2 e Fe(C5H5)[C5H4C(O)CH3] per cromatografia.
Le prove preliminari per separare Fe(C5H5)2 e Fe(C5H5)[C5H4C(O)CH3] vengono eseguite su strato sottile di silice (TLC), usando i seguenti solventi (o miscele opportune di questi): acetone, esano, cloruro di metilene. Una volta individuato l'eluente migliore, viene eseguita la separazione su colonna di silice. Le frazioni contenenti soltanto il ferrocene vengono riunite e portate a secchezza. In modo simile, le frazioni contenenti soltanto il monoacetilferrocene vengono riunite e portate a secchezza.

Conservare i complessi per lo spettro infrarosso, in soluzione di cloroformio, tra 2100 e 1500 cm-1, dove cade lo stretching C=O.

Acetilferrocene (grezzo di reazione) in CHCl3
[image: image3.png]13C0

j-wo /G'6G¢E1L
A Amﬁ
M/ 1

I —— e B 1T TN T
3
-
L-wd G8'0¥S!t

1-wo Z°'gGG1
3
' . ) =——|-W3 657109} O
ﬂ\ )

1w L y'Q

W 1°
—
1 1 { m
o & bl Q@ i

Wavenumber{cm-1]




Monoacetilferrocene in CHCl3
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