Slavica Koprivica i Ivan Stamboli¢

Ispitivanje uslova
elektrohemijskog dobijanja
jodoforma 1 odredivanje
prinosa reakcije

Jedan od nacina dobijanja jodoforma je i elektro-
hemijskom metodom. U radu su ispitivani najopti-
malniji uslovi sinteze, pri Cemu je menjan sastav
elektrolita i materijal katoda. Koriscenjem rastvora
nazvanog “Elektrolit 3” i niklene katode sintetisan
Jje najcistiji jodoform sa najvecim prinosom reakcije.

Uvod

Elektrohemijske sinteze sve vise dobijaju na zna-
¢aju. One su ekonomicnije i jednostavnije od klasi¢-
nih sinteza, a zasnivaju se na provodenju elektri¢ne
struje kroz odredeni elektrolit i sintetisanju odgova-
rajuceg jedinjenja.

Jodoform je supstanca Zute boje sa intenzivnim,
karakteristicnim mirisom. Javlja se u obliku sjajnih
plocastih kristala ili kristalnog praska. Vrlo lako se
rastvara u dietiletru, lako u hloroformu, tesko u kon-
centrovanom etanolu, a u vodi je gotovo nerastvoran.
Zagrevanjem se topi, raspada i razvija pare joda. U
hemiji se koristi kao medusupstanca u sintezama, a u
medicini kao antiseptik i za izradu zavojnog materi-
jala. Jodoform se ¢uva u dobro zatvorenoj posudi,
zasticen od svetlosti.

Jodoform se moZe dobiti titrovanjem smeSe acetona
i zasi¢enog vodenog rastvora joda u kalijum jodidu, na-
trijum hidroksidom. Takode se moze dobiti i elektroli-
zom karbonatnog vodenog rastvora kalijum jodida u
etanolu. U naSem radu dobijen je elektrohemijski.

Cilj ovog rada je ispitivanje optimalnog sastava ele-
ktrolita i najpogodnijeg materijala katode za elektrohe-
mijsku sintezu jodoforma, pri kojima se dobija najveci
prinos i Cistoca jodoforma. Time bi se olakSao postu-
pak dobijanja ovog znaajnog proizvoda.
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Eksperimentalni deo

Za sintezu jodoforma i dalje ispitivanje njegove
Cistoce koriSéene su sledece supstance:

— Kalijum jodid, KI, 99.99%, Alkaloid, Skoplje

— Natrijum karbonat, Na2CO3, 99.99%, Zorka,

Sabac

— Etanol, C2H50H, 96%, Reahem, Novi Sad

— Jodoform, CHI3, 98%, Merck.

U eksperimentalnom postupku ispitivan je uticaj
elektrolita i sastava elektrode na Cistocu dobijenog
proizvoda i prinos reakcije. Sastav elektrolita dat je
u tabeli 1. Kao elektrode kori$¢eni su nikl, bizmut,
olovo i grafit.

Tabela 1. Vrste i sastav elektrolita

Supstanca Elektrolit Elektrolit Elektrolit
1 2 3

KI (g) 143 332 6.00

NaCOs3 (g) 1.19 2.78 5.00

C2HsOH (mL) 2.00 5.50 10.00

H>0 (g) 48.00 44.50 40.00

Izvedene su Cetiri sinteze sa navedenim sastavi-
ma elektrolita koriste¢i dve katode od nikla, izmedu
kojih je anoda od platinske plocice. Elektrolit sa ko-
jim je dobijen jodoform najveceg prinosa i Cistoce
upotrebljavan je u narednim sintezama pri ¢emu su
dalje menjani materijali katoda.

Elektrohemijska sinteza se odigravala pri konsta-
ntnom naponu od 3V. Za eksperimente je uzeta za-
premina od 50 ml elektrolita koji je termostatiran na
temperaturi od 60-70° C uz konstantno meganje mag-
netnom meSalicom. Da bi se sprecilo isparavanje
etanola, koriS¢en je refluks kondenzator. Takode je
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uvoden ugljenik(IV)-oksid koji je jako meSao elek-
trolit i istovremeno reagovao sa viskom hidroksilnih
jona gradeci karbonate sprecavajuéi nastanak kalijum
jodata. Boja rastvora je tokom sinteze zavisila od os-
lobodenog joda i sintetisanog jodoforma, a varirala
je od tamno dilibarne do svetlo Zute.

Vreme trajanja sinteze variralo je u intervalu od
180 do 510 minuta i bilo je proporcionalno sastavu
elektrolita, odnosno kolicini izdvojenog joda. Zavr-
Setak sinteze se prepoznavao po svetlijoj boji elek-
trolita i oslobadanju mehurica kiseonika oko anode,
Sto je pokazivalo da se jod viSe ne izdvaja i da se ne
sintetiSe jodoform.

Nakon hladenja rastvora, nastali jodoform je ce-
den, ispiran vodom i suSen do konstantne mase, a za-
tim je odredivan prinos.

Cistoca dobijenog jodoforma ispitivana je na sle-
deci nacin:

Na spektrofotometru GBC Cintra 10 izmeren je
maksimum apsorpcije Cistog jodoforma 98% cistoce,
Cija je talasna duZzina iznosila 353 nm. Koristeéi hlo-
roform kao rastvarac, napravljena je standardna
serija i oCitane su vrednosti absorbanci poznatih kon-
centracija. Na osnovu izmerenih absorbanci Cistog
jodoforma nacrtana je kalibraciona prava. Potom su
napravljeni rastvori sintetisanih uzoraka poznatih
koncentracija. Merenjem njihovih absorbanci uz
pomo¢ kalibracione prave preraCunavane su stvarne
koncentracije jodoforma u pripremljenim uzorcima.
Poredenjem stvarnih koncentracija sa napravljenim,
izraCunata je Cistoca svakog od uzoraka.

Rezultati i diskusija

Rezultati elektrohemijskih sinteza prikazani su u
tabeli 2.

Najveci prinos jodoforma se dobija iz Elektrolita
3 i uz niklenu katodu, gde je u odnosu na istu koli-
¢inu Elektrolita 4 vreme sinteze krace.

Za razliku od niklene katode, sinteza jodoforma uz
bizmutovu katodu je slabog prinosa. Takode, ne bi tre-
balo da se koriste ni katode od olova i grafita zbog nji-
hovog rastvaranja u elektrolitu koje u velikoj meri
spreCava dalju sintezu i dovodi do nastajanja proizvoda
velike neCistoce i neznatnog prinosa reakcije.

Prinos reakcije raste sa porastom koncentracije ele-
ktrolita. Kada se koriste rastvori malih koncentracija os-
lobada se koli¢ina joda koja ne stigne da izreaguje sa
etanolom jer se deo tog joda rastvori u elektrolitu, a deo
ispari. Sa druge strane, kod jako koncentrovanih rastvo-
ra jod pre izreaguje sa etanolom, nego $to napusti sis-
tem preko refluks kondenzatora.

Kada je kroz rastvor malih koncentracija propu-
Stena struja napona od 3V doslo je do izdvajanja
agregata jodoforma veli¢ine 1-2 mm, dok kod kon-
centrovanijih rastvora nastaje jodoform u obliku fi-
nog praha. Time se za veéi prinos i kvalitet
jodoforma preporucuju viSe koncentrovani rastvori,
pri navedenom naponu.

Zakljucak

Ispitivanja su pokazala da je elektrohemijska me-
toda za dobijanje jodoforma najuspesnija kada se ko-
riste Elektrolit 3 i niklena katoda. Prinos reakcije bio
je 84.2%, a cistoca proizvoda 95.5%. Sinteza je tra-
jala 360 minuta.

S obzirom da je ova elektrohemijska metoda vrlo
jeftina i prakti¢na, mogla bi da ima veliku primenu
u industriji. U tu svrhu mogao bi se ispitivati uticaj
koris¢enja membrane oko anode, variranje napona,
menjanje sastava elektrolita i drugo.

Tabela 2. Rezultati izvedenih sinteza

Elektrolit Materijal katode Prinos reakcije (%) Cistoéa proizvoda ~ Vreme sinteze
(%) (min)
Elektrolit 1 nikl 115 94.6 200
Elektrolit 2 nikl 68.7 91.9 225
Elektrolit 3 nikl 84.2 95.5 360
Elektrolit 4 nikl 85.0 92.0 510
Elektrolit 3 bizmut 709 82.7 480
Elektrolit 3 olovo 0.0 - 180
Elektrolit 3 grafit 00 - 180
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Nedostatak ispitivane metode je duZina trajanja
sinteze, ali se pokazala kao vrlo jednostavna i nastali
proizvod je velike Cistoce.
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Research for Optimal Condition of
Electrochemical Preparation of
Iodoform and Determination of
Reaction Yields

Iodoform is very important product. It is used in
medicine, as an antyseptic; in chemistry as reagent in
many organic synthesis, etc.

One of several ways of iodoform preparation is
electrochemical method. In this research were tested
the most optimal compositions between 4 electro-
lytes and nickel, bismutes, carbon and led catodes
were changed in order to find the best combination.
It was found that the best results are shown by use
of «Electrolyte 3» and catode made of nickel. By use
of this combination the prepared iodoform was the
most purest and of the best quality. Yield of this re-
action was 94.2% per mass of used reagents, and pu-
rity of prepared iodoform was 95.5%. This is very
important, because this method can be used in indus-
trial purposes without furder rectification, which
couses lower cost of iodoform and its preparation.
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