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Wykaz preparatow

Acetanilid
NH, NHCOCH,
(CH,C0),0/CH;COOH/Zn
30 min.

Odczynniki:

anilina - 10,2 g (10 ml)

bezwodnik octowy - 10,8 g (10 ml)
kwas octowy - 10,5 g (10 ml)

pyt cynkowy — 0,1 g

W kolbie kulistej o pojemnosci 250 ml, zaopatrzonej w chtodnice zwrotng umieszcza si¢
kolejno 10,2 g aniliny (10 ml), 10,8 g (10 ml) bezwodnika octowego, 10,5 g (10 ml) lodowatego
kwasu octowego oraz 0,1 g pytu cynkowego. Mieszaning ogrzewa si¢ na czaszy grzejnej do
tagodnego wrzenia w ciggu 30 minut, a nastgpnie zawarto$¢ kolby wlewa si¢ cienkim
strumieniem do zlewki zawierajacej 250 ml zimnej wody, przy czym zawarto$¢ zlewki nalezy
miesza¢. Po ozigbieniu w wodzie z lodem surowy produkt odsacza si¢, przemywa woda,
a uzyskany osad dobrze odciska. Surowy produkt oczyszcza si¢ na drodze krystalizacji z wody,
a uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje si¢ 13,5 g (91% wyd. teoret.) acetanilidu

w postaci bezbarwnego krystalicznego ciata statego o temperaturze topnienia 112-114°C.
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Wykaz preparatow

2-Amino-4-nitrotoluen

CHs CH, +
NH,  H,SO, NH, HNO,
— 2 9 - — S
HSO,  H,SO,
[ cH, ] CH,
NH, ] NH,
HSO
4 _NaOH + NaHSO, + H,0
NO, NO,

Odczynniki:
o-toluidyna — 7,5 ml
H2SO04 stez. — 75 ml
HNOs stez. — 5 ml
NaOH 20%

wegiel aktywowany

metanol do krystalizacji

W zlewce o pojemnosci 600 ml rozpuszcza si¢ 7,5 ml oO-toluidyny w 61,5 ml stez.
H2SOs. Otrzymany roztwér chtodzi sie do temperatury -10°C, uruchamia mieszadlo
mechaniczne i wkrapla powoli mieszaning nitrujaca, sktadajaca si¢ z 5 ml stez. HNO3z i 13,5 ml
stez. H2SOs. Szybkos¢ dodawania mieszaniny nitrujacej reguluje si¢ tak, aby temperatura
mieszaniny reakcyjnej nie przekraczata 0°C. Po skonczonym procesie nitrowania, wylewa sig
mieszaning poreakcyjng bardzo ostroznie na 16d, unikajac jego nadmiaru. Wydzielony prawie
bezbarwny osad odsacza si¢ na lejku ze szklang ptytkg porowatg i zawiesza w 15 ml wody.
Chtodzac w lodzie, zobojetnia si¢ zawiesing 20% roztworem NaOH. Wydzielony jasnozolty
osad odsacza si¢ na lejku Biichnera, przemywa woda i krystalizuje z metanolu z dodatkiem
wegla aktywowanego. Otrzymuje si¢ 7,5 g (75,5% wyd. teoret.) 2-amino-4-nitrotoluenu

W postaci duzych zoéltopomaranczowych krysztatdw o temperaturze topienia 106-108°C.
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Wykaz preparatow

Anilina

C.H.NO, + 3Fe + 7HCI —— C.HNH, HCl + 3FeCl, + 2H,0

CeH.NH, HCl 4+ NaOH —— = CH.NH, + NaCl + H,0

Odczynniki:
nitrobenzen — 8 ml
zelazo opitki — 15 g
HCI stez. — 40 ml

NaOH - 22,5 g

eter dietylowy — 120 ml
KOH-25¢

NaCl

Do kolby kulistej o pojemnosci 250 cm?, umieszczonej pod wyciagiem i zaopatrzonej
w chtodnicg powietrzng zwrotng, dodaje si¢ 8 ml nitrobenzenu oraz 15 g opitkéw zelaznych.
Przez gérny otwor chtodnicy wlewa sie¢ do kolby matymi porcjami (nie wigcej niz 1-2 ml) stez.
HCI. Mieszanina mocno si¢ rozgrzewa i zaczyna wrze¢. W przypadku zbyt gwaltownego
przebiegu reakcji, kolb¢ nalezy chitodzi¢ woda. Po wlaniu okoto 15 ml HCI, dalsze jego ilosci
mozna dodawa¢ wigkszymi porcjami. Po wprowadzeniu catej ilosci kwasu, kolbe ogrzewa si¢
do wrzenia w ciagu 1 godziny. Do cieplego jeszcze roztworu dodaje si¢ ostroznie, matymi
porcjami 22,5 g wodorotlenku sodu w 45 ml wody i z goracej mieszaniny oddestylowuje aniling
z parg wodng tak dlugo, az destylat splywajacy z chlodnicy bedzie zupethie przezroczysty.
Z destylatu wysala si¢ aniline solg kuchenna, stosujgc na kaze 50 ml destylatu 10-12,5 g soli.
Nastepnie ekstrahuje si¢ trzykrotnie eterem dietylowym (pierwsza porcja eteru 60 ml, nastepne
po 30 ml). Potagczone wyciagi eterowe suszy si¢ wodorotlenkiem potasu. Po oddzieleniu srodka
suszacego oddestylowuje si¢ eter na tazni wodnej. Pozostato$¢ przenosi si¢ do matej kolbki
destylacyjnej 1 destyluje aniling, stosujac chtodnice powietrzng (1). Temperatura wrzenia

184°C; wydajnos¢ 6 g (50% wyd. teoret.).

Uwaga:
1. W celu odbarwienia aniliny destyluje si¢ jga znad niewielkiej ilosci pytku cynkowego.
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Wykaz preparatow

Azoksybenzen
NO, w, [;]:N
o)

Odczynniki:

alkohol metylowy — 33 ml
nitrobenzen — 4,2 ml

s6d metaliczny — 3,3 ¢

metanol do krystalizacji

Do 33 ml alkoholu metylowego w kolbie kulistej o pojemnosci 250 cm?, zaopatrzonej
w chlodnice zwrotng, dodaje si¢ stopniowo 3,3 g sodu metalicznego kawatkami wielkosci
grochu. Mimo rozgrzewania si¢ alkoholu, kolby nie chtodzi si¢. Poniewaz alkohol metylowy
zawiera czesto pewno ilosci wody, pierwsze porcje sodu dodaje si¢ bardzo powoli. Po
rozpuszczeniu si¢ sodu w metanolu dodaje si¢ 4,2 ml nitrobenzenu 1 ogrzewa mieszaning trzy
godziny na wrzacej tazni wodnej pod chtodnicg zwrotng. Wydzielajace si¢ po pewnym czasie
krysztaly mrowczanu sodowego powoduja niepozadane podrzucanie cieczy. Nastgpnie
oddestylowuje sie wieksza cze$¢ alkoholu, ogrzewajac kolbe na tazni wodnej. Pozostatos¢
zawiesza si¢ w wodzie, przelewa do zlewki i chtodzi w wodzie z lodem. Zebrany na dnie zlewki
olej krzepnie na krystaliczng jasnozoita mase, ktora oddziela si¢ od cieczy wodnej przez
dekantacje, przeptukuje kilkakrotnie woda, saczy na lejku Biichnera i przemywa woda. W razie
gdyby azoksybenzen nie zestalil si¢, zlewa si¢ znad niego roztwor wodny i wrzuca kilka
kawatkoéw lodu. Jesli 1 to nie pomaga, oddestylowuje si¢ domieszke nitrobenzenu, utrudniajaca
krzepnigcie, z parg wodna. Pozostatos¢ w kolbie ochtadza si¢ w lodzie i wyodrebnia jak wyze;j.
Azoksybenzen krystalizuje si¢ z alkoholu metylowego. Jasnozotte igly o temperaturze
topnienia 36°C, ok. 5 g.
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Wykaz preparatow

Benzoesan etylu

COOH COOC,H,

+ CHOH —= + H,0

-

Odczynniki:

kwas benzoesowy — 12,2 g
alkohol etylowy bezw. — 29,2 ml
H2SO4 stez. — 1,3 ml

chloroform — 35 ml

W kolbie kulistej o pojemnosci 250 cm® umieszcza sie 12,2 g kwasu benzoesowego,
29,2 ml alkoholu etylowego bezwodnego i 1,3 ml stez. HoSO4. Mieszaning reagentow gotuje
si¢ 4 godziny pod chtodnica zwrotna, zaopatrzong w rurke z chlorkiem wapnia. Po ostudzeniu
rozciencza si¢ mieszaning poreakcyjng 45 ml wody 1 ekstrahuje ja dwukrotnie 25 1 10 ml
chloroformu. Potaczone wyciagi chloroformowe przemywa si¢ trzykrotnie woda i suszy bezw.
CaClz. Po oddestylowaniu chloroformu na tazni wodnej przelewa si¢ pozostato$¢ do matej
suchej kolbki i poddaje destylacji, zbierajac frakcje wrzaca w zakresie temperatury 211-213°C,
wydajnos¢: okoto 6 g (40% wyd. teoret.).
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Wykaz preparatow

Benzoesan metylu

COOCH COOCH,

+ MeOH ———= + HO

Odczynniki:

kwas benzoesowy — 12,5 g
alkohol metylowy — 30 ml
kwas siarkowy stez. — 2 ml
eter dietylowy — 55 ml
weglan sodu—2,5¢
chlorek wapnia bezw. — 2 g

W kolbie okraglodennej o pojemnosci 100 cm?® polaczonej z chtodnica zwrotng
(zaopatrzong w rurkg CaClz), umieszcza si¢ 12,5 g kwasu benzoesowego, 30 ml alkoholu
metylowego, 2 ml stez. kwasu siarkowego 1 ogrzewa si¢ przez 3-4 godz. Nastepnie
oddestylowuje si¢ nadmiar alkoholu w taZni wodnej, pozostalo$¢ przenosi do rozdzielacza
zawierajacego 40 ml wody i ekstrahuje trzykrotnie eterem. Potaczone wyciagi eterowe wytrzasa
si¢ z 25 ml 10% roztworu weglanu sodu do odczynu zasadowego, a nastepnie z 25 ml wody
i suszy bezw. chlorkiem wapnia. Po odsgczeniu oddestylowuje si¢ eter w tazni wodnej,
pozostalo$¢ destyluje si¢ przy uzyciu chlodnicy powietrznej, zbierajac frakcje wrzaca
w temperaturze 196-200°C. Otrzymuje sie 11-12,3 g (79-98% wyd. teoret.) bezbarwnej cieczy

o0 charakterystycznym zapachu.

Katedra i Zaktad Chemii Organicznej UMP n



Wykaz preparatow

Benzimidazol

NH, N
+ HCOOH —— \> + 2H,0
NH, N

o-fenylenodiamina — 10 g

Odczynniki:

kwas mrowkowy 90% - 5,3 ml
NaOH 10% roztwor

wegiel aktywowany

W kolbie kulistej o pojemnoéci 100 cm® umieszcza sie 10 g o-fenylenodiaminy (1),
dodaje malymi porcjami, wstrzasajac, 5,3 ml 90% kwasu mréwkowego (2) i ogrzewa 2 godziny
pod chtodnica zwrotng na wrzacej tazni wodnej. Kolbe chlodzi si¢ i do utworzonej gestej
mieszaniny dodaje ostroznie, wstrzasajac, 10% roztwoér NaOH (3) do reakcji alkalicznej
(papierek lakmusowy). Wydzielony osad odsgcza si¢ na lejku Biichnera 1 przemywa lodowata
woda (4), doktadnie odciska i ponownie przemywa woda. Otrzymany surowy produkt
rozpuszcza si¢ w okoto 130 ml wrzacej wody (roztwdr winien by¢ nasycony) dodaje 1 g wegla
aktywowanego, gotuje 30 minut i saczy na goragco do ogrzanej kolby stozkowej. Przesacz
chtodzi si¢ wolno do temp. pokojowej, nastepnie w wodzie z lodem do temp. 10°C, odsacza
wydzielony osad i przemywa go 2-krotnie matg iloscig zimnej wody. Surowy produkt reakcji
krystalizuje si¢ z wody z dodatkiem wegla aktywowanego. Po wysuszeniu w temp. okoto 90°C
otrzymuje si¢ 5,4 g (50% wyd. teoret.) benzimidazolu w postaci bezbarwnego, krystalicznego

osadu o temperaturze topnienia 171-172°C.

Uwagi:

1. Techniczng o-fenylenodiaming nalezy uprzednio oczys$ci¢ w sposob nastepujacy: aming
rozpuszcza si¢ w wodzie na goraco (3:10) z dodatkiem tiosiarczanu sodu (1 g Na2S203
na 100 ml wody) 1 ogrzewa 15 minut w temp. wrzenia z niewielka iloscig wegla
aktywowanego. Nastepnie sgczy si¢ na gorgco, przesacz chlodzi w mieszaninie
ozigbiajacej, a wytragcone bezbarwne krysztaly odsacza si¢ na lejku Biichnera,
przemywa lodowata woda i suszy w eksykatorze prézniowym.

2. Mozna uzy¢ do syntezy bardziej rozcienczonego kwasu mrowkowego, np. 40%, po
odpowiednim przeliczeniu stechiometrycznym.

3. Podczas alkalizowania barwa zmienia si¢ z brunatnej na r6zowa.

4. Przemywanie nalezy prowadzi¢ szybko, matg iloscig dobrze ozigbionej wody, poniewaz
benzimidazol jest czgsciowo rozpuszczalny w wodzie.
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Wykaz preparatow

Benzotriazol

NH, N
NaNO, \!
—_— N
CH,COOH /
2 M

Odczynniki:
o-fenylenodiamina—5,4 g
kwas octowy lod. — 6 ml
NaNO2-3,8 ¢

W kolbie stozkowej o pojemnosci 100 cm? rozpuszcza si¢ 5,4 g o-fenylenodiaminy
W mieszaninie 6 ml lod. kwasu octowego i 15 ml wody, ogrzewajac zawartos¢ kolby w tazni
wodnej do momentu uzyskania przezroczystego roztworu. Nastepnie chtodzi si¢ roztwér do
temp. 15°C i dodaje, energicznie mieszajac mieszadtem elektromagnetycznym, w jednej porcji
roztwor 3,8 g NaNO2 w 8 ml wody. Przebieg reakcji jest egzotermiczny, temperatura wzrasta
do ok. 80°C. Mieszanie kontynuuje si¢ przez 15 minut, temperatura obniza sie, a mieszanina
zmienia zabarwienie czerwone na jasnobragzowe. Mieszaning poreakcyjng chlodzi si¢ 30 minut
w wodzie z lodem, po czym odsacza wydzielony osad na lejku Biichnera i przemywa zimna
woda. Surowy produkt krystalizuje si¢ z wody z dodatkiem wegla aktywowanego. Roztworu
uzyskanego po odsaczeniu wegla nie nalezy chlodzi¢, aby unikng¢ wydzielania si¢ substancji
w postaci oleju. Proces krystalizacji mozna przyspieszy¢ przez pocieranie §cianek naczynia
pateczka szklang. Otrzymuje si¢ okoto 3 g benzotriazolu w postaci kremowych igiet

o temperaturze topnienia 98-100°C.
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Wykaz preparatow

Bromek n-butylu

NaBr + H,SO, — HBr + NaHSO,

CH,CH,CH,CH,0H + HBr ——— CH,CH,CH,CHBr + H,0

Odczynniki:

alkohol butylowy — 11 ml
NaBr—-155¢

H>SOs stez. — 11 g
Na>COs roztw. 10% - 5 ml
CaCl2 bezw.

W kolbie kulistej 0 pojemnoéci 100 cm® umieszcza sie 13,5 ml wody i dodaje,
mieszajac, 15,5 g dobrze sproszkowanego bromku sodu, 11 ml alkoholu butylowego
i stopniowo 5,5 ml st¢z. H2SO4. Kolbe taczy si¢ z chtodnica zwrotng i przez gorny otwor
chlodnicy dodaje ostroznie matymi porcjami 5,5 ml stez. HoSO4, wstrzasajac od czasu do czasu
zawarto$¢ kolby. Nastepnie ogrzewa si¢ mieszaning reagujacg dwie godziny w temperaturze
wrzenia, po czym oddestylowuje bromek butylu. Destylacja jest ukonczona w momencie, gdy
a chtodnicy przestang wycieka¢ oleiste krople bromku butylu. Destylat przenosi si¢ do
rozdzielacza i oddziela dolng oleistg warstwe bromku butylu. Surowy produkt przemywa si¢
kolejno kilku mililitrami wody, 1,3 ml stez. H2SO4 i 5 ml 10% roztworu Na>COs, oddziela
I suszy kilka godzin bezw. CaCl,. Osuszong ciecz s3czy si¢ i poddaje destylacji, zbierajac
frakcje wrzaca w temperaturze 101-104°C. Otrzymuje sie 10-11,5 g (60-70% wyd. teoret.)

bromku butylu w postaci bezbarwnej cieczy.

Uwagi:
1. Dla zapobiezenia tworzenia si¢ grudek bromku sodu nalezy dodawac s6l do wody, a nie
odwrotnie.
2. Kwas stanowi warstwe dolng.
3. W zwigzku z gwaltownym wydzielaniem CO2 (zobojetnienie resztek kwasu
siarkowego), roztwor weglanu sodu nalezy dodawac ostroznie i fagodnie wstrzgsac.
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Wykaz preparatow

Bromek n-propylu

kBr + H,SO, —— HBr + KHSO,

CH,CH,CH,OH + HBr ———  CH,CH,CHBr + H,0

Odczynniki:

alkohol propylowy — 22,4 ml
KBr—-11,9g

H2SO04 stez. — 16 ml

Do 16 ml stez. H2SO4 w kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm® wlewa sie,
mieszajac, 22,4 ml alkoholu propylowego. Nastepnie chlodzi si¢ ciepta mieszaning zimng woda
1 po osiagnieciu temperatury pokojowej dodaje kolejno, nie przerywajac chtodzenia
i mieszania, 7,5 ml wody i 11,9 g drobno sproszkowanego bromku potasu. Kolb¢ z mieszaning
reagentow taczy sie¢ z zestawem do destylacji. Na koniec chtodnicy destylacyjnej naktada si¢
przedtuzacz, a jako odbieralnik stuzy kolba stozkowa o pojemnosci 100 ml, wypelniona woda
w takiej objetosci, aby koniec przedluzacza zanurzat si¢ w wodzie. Mieszaning reakcyjng
poddaje si¢ powoli destylacji, podczas ktorej tworzacy si¢ bromek propylu przechodzi do
odbieralnika 1 gromadzi si¢ pod warstwa wodna. Reakcja jest ukonczona z chwila, gdy
zZ chlodnicy przestang opadac oleiste krople bromku propylu. Zawartos¢ odbieralnika wlewa si¢
do rozdzielacza, spuszcza warstwe dolng bromku propylu do kolby stozkowej, po czym usuwa
si¢ z niego wytworzony ubocznie eter dipropylowy za pomoca stez. HoSOas. Poniewaz przy tym
zabiegu wydziela si¢ ciepto, ozigbia si¢ zawartos$¢ kolby stozkowej w wodzie z lodem i dodaje
stez. HoSO4 kroplami, ciaggle wstrzasajac, az do momentu oddzielenia si¢ dolnej warstwy kwasu
siarkowego. Wtedy oddziela si¢ w mniejszym suchym rozdzielaczu gérng warstwe bromku
propylu i przenosi do suchej kolbki destylacyjnej. Bromek propylu poddaje si¢ destylacji,
zbierajac frakcje wrzaca w temperaturze 70-72°C; wydajnos¢: ok. 4 g (9% wyd. teoret.).
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Wykaz preparatow

p-Bromoacetanilid

NH-COCH,
NH-COCH,
Br,
—_—
-HBr
Br

Odczynniki:

acetanilid — 6,8 g

kwas octowy lod. — 35 ml
brom — 2,5 mi

alkohol metylowy do krystalizacji

W kolbie stozkowej o pojemnosci 200 cm?® rozpuszcza si¢ 6,8 g dobrze rozdrobnionego
acetanilidu w 22,5 ml lodowatego kwasu octowego, a w matej kolbie stozkowej 2,5 ml bromu
w 12,5 ml lodowatego kwasu octowego (1). Roztwor bromu przenosi si¢ do wkraplacza,
zamocowanego nad kolbg stozkowg. Po umieszczeniu tej ostatniej w zimnej wodzie wkrapla
si¢ powoli roztwor bromu, stale mieszajac. Po dodaniu catej ilosci bromu roztwor winien
wykazywaé barwe pomaranczowsa, wywotang matym nadmiarem bromu. Produkt reakcji
czgSciowo krystalizuje. Mieszaning pozostawia si¢ 30 minut w temperaturze pokojowej,
wstrzasajac co pewien czas, a nastgpnie wylewa si¢ ja do 200 ml wody, sptukujac kolbe 50 ml
wody (2). Krystaliczny osad odsacza si¢ na lejku Biichnera, przemywa starannie zimng wodg
I mozliwie jak najdoktadniej odciska za pomocg szerokiego, szklanego korka. Produkt surowy
krystalizuje si¢ z alkoholu metylowego lub etylowego z dodatkiem wegla aktywowanego,
otrzymujac 9 g p-bromoacetanilidu w postaci prawie bezbarwnych krysztatéw o temperaturze

topnienia 167°C.

Uwagi:
1. Wszelkie prace z bromem nalezy wykonywa¢ bardzo ostroznie, w r¢kawicach
ochronnych i1 pod wyciagiem.
2. Jezeli mieszanina wykaze wyrazne zabarwienie pomaranczowe, nalezy doda¢ do niej
roztworu wodorosiarczanu(lV) sodu w celu odbarwienia.
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Wykaz preparatow

p-Bromoanilina

NH-COCH, NH, HCI H,
HCI/H,O NaOH
- E—— + NaCcl + H,O
-CH,COOH 2
Br Br Br
Odczynniki:

p-bromoacetanilid — 9 g

alkohol etylowy — 18 ml

HCl stez. — 11 ml

NaOH 15%

alkohol metylowy do krystalizacji

W kolbie okragtodennej dwuszyijnej o pojemnoéci 250 cm3, zaopatrzonej w chtodnice
zwrotng i wkraplacz, rozpuszcza si¢ 9 g p-bromoacetanilidu w 18 ml alkoholu etylowego. Do
wrzacego roztworu dodaje si¢ z wkraplacza matymi porcjami 11 ml stez. HCI, po czym ogrzewa
si¢ zawarto$¢ kolby 40 minut do wrzenia. Z kolei rozciencza si¢ roztwor 75 ml wody 1 kolbe
zaopatruje si¢ w nasadke destylacyjna, ktora taczy sie z chtodnicg Liebiga. Mieszaning poddaje
si¢ destylacji, ogrzewajac kolbe palnikiem na siatce azbestowej lub czaszy elektrycznej.
Destylacj¢ przerywa si¢ po zebraniu 50 ml destylatu, zawierajacego octan etylu, alkohol
etylowy 1 wode. Pozostaly w kolbie chlorowodorek p-bromoaniliny przelewa si¢ do 50 ml wody
z lodem 1 energicznie mieszajac dodaje 15% roztworu NaOH az do momentu uzyskania
zasadowego odczynu (papierek lakmusowy). p-Bromoanilina wydziela si¢ w postaci oleju,
ktory wkrotce krystalizuje. Krysztaly odsgcza si¢ na lejku Biichnera, przemywa zimng woda
i suszy na powietrzu. Otrzymuje sie okoto 7 g p-bromoaniliny o temperaturze topnienia 66°C.

Krystalizacja z rozcieficzonego alkoholu metylowego zwigzana jest ze znacznymi stratami.
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Wykaz preparatow

3,5-Dimetylopirazol

ﬁH—ﬁ—CHe, Hﬁ—ﬁ—CH3
CHsC O + NHyNHy ——— CH,C N + 2H0
\ AN
OH N
H
Odczynniki:

siarczan hydrazyny — 6,5 g
2,5M roztwor NaOH — 40 ml
acetyloaceton — 5,2 ml

eter dietylowy — 60 ml
roztwor NaCl nasycony

K2COs3 bezw.

W zlewce o pojemnosci 150 cm?®, zaopatrzonej w wkraplacz i termometr, sporzadza sie
roztwor 6,5 g siarczanu hydrazyny w 40 ml 2,5M roztworu NaOH. Termometr osadza si¢ na
takg glebokos$¢, by zbiorniczek z rtecig byl zanurzony w roztworze. Zlewke umieszcza sig¢
w lazni wodnej z lodem i gdy temperatura roztworu obnizy si¢ do 15°C (1) wkrapla si¢ 5,2 ml
acetyloacetonu, mieszajac zawarto$¢ kolby mieszadtem elektromagnetycznym 1 utrzymujac
stale temperature 15°C. Po wkropleniu acetyloacetonu (2) kontynuuje si¢ mieszanie w tej samej
temperaturze jeszcze przez 1 godzing. W tym czasie wydziela si¢ dimetylopirazol. Do
mieszaniny poreakcyjnej dodaje si¢ 20 ml wody 1 miesza jeszcze przez chwile w celu
rozpuszczenia siarczanu sodu. Zawarto$¢ zlewki przenosi si¢ do rozdzielacza i wytrzasa ja
z 20 ml eteru dietylowego. Warstwy rozdziela si¢, a dolng warstwe wodng ekstrahuje 4-krotnie
z 10 ml tego samego rozpuszczalnika. Polaczone wyciagi eterowe przemywa si¢ nasyconym
wodnym roztworem NaCl, suszy bezw. K,COs i oddestylowuje eter. Jasnozotta pozostatosc
krystalizuje si¢ z wody z dodatkiem wegla aktywowanego. Otrzymuje si¢ 3,5-dimetylopirazol
w postaci bezbarwnych ptytek o temperaturze topnienia 106-108°C; wydajnos¢ okoto 2 g (50%
wyd. teoret.).

Uwagi:
1. W roztworze moga pojawic si¢ krysztaty Na2SOas.
2. Czas wkraplania trwa okoto 30 minut.
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Wykaz preparatow

Dioctan hydrochinonu

CHs,

J
\

OH

o

(CH3C0),0/H,S0,

>

5-10 min
HO

O—O

H3C

Odczynniki:

hydrochinon - 5,5 g

bezwodnik octowy - 10,4 g (9,6 ml)
H>SOs4 stez. - 1 kropla

W kolbie stozkowej o pojemnosci 100 ml umieszcza si¢ kolejno 5,5 g hydrochinonu i 9,6 ml
bezwodnika octowego oraz krople stezonego kwasu siarkowego (VI). Kolbe nalezy miesza¢ na
mieszadle magnetycznym. Po 5 minutach uzyskany roztwor wylewa si¢ na 40 g drobno
pokruszonego lodu. Wytracony ester odsacza si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem, po czym
przemywa 50 ml wody. Surowy produkt oczyszcza si¢ na drodze krystalizacji z alkoholu
metylowego na tazni wodnej. Osad uzyskany po krystalizacji suszy si¢ na powietrzu.

Otrzymuje si¢ 9,0 g (92% wyd. teoret.) dioctanu hydrochinonu w postaci krystalicznego ciata

statego o temperaturze topnienia 137-139°C.

Katedra i Zaktad Chemii Organicznej UMP



Wykaz preparatow

1-Fenylo-3-hydroksy-6-pirydazynon

0 i T
/I NH, c C
He— o\ | Hel HC” NH e X\
| /O + Nd — || | — | |
HC—¢ CeHs RN e
\\ || 6 '5 | 6 '5
O o) o}
Odczynniki:

fenylohydrazyna — 1,5 ml
bezwodnik maleinowy — 1,5 g
HCI 10% - 10 ml

HCl stez.

NaOH 8% roztwor

kwas octowy

W kolbie kulistej o pojemnosci 50 cm® umieszcza sie 1,5 g bezwodnika maleinowego
i 1,5 ml fenylohydrazyny, po czym dolewa 10 ml 10% HCI. Zawarto$¢ kolby ogrzewa si¢
1 godzing do wrzenia pod chtodnicg zwrotng. Wydzielony po ozigbieniu osad odsacza si¢
i rozpuszcza w 8% roztworze NaOH. Uzyskany roztwor saczy si¢ przez saczek karbowany,
a Z przesaczu straca surowy produkt reakcji przez dodanie stez. HCI (wobec papierka Kongo).
Osad odsacza si¢ na lejku stozkowym 1 przemywa starannie zimng woda. Po krystalizacji
z kwasu octowego otrzymuje si¢ 1-fenylo-3-hydroksy-6-pirydazynon w postaci bezbarwnych

ptytek o temperaturze topnienia 267-269°C; wydajno$é: okoto 1 g (40% wyd. teoret.).
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Wykaz preparatow

Imid kwasu ftalowego (ftalimid)

0 0
/] Il
C C
\o + ?l \N H + +
—_— co
/ NH,-C—NH, / NH 2
c c
\\ \\
o) 0

Odczynniki:
bezwodnik ftalowy — 7,3 g
mocznik — 2 h

alkohol etylowy do krystalizacji

Do dhugoszyijnej kolby kulistej o pojemnosci 200 cm?® wprowadza sie 7,3 g bezwodnika
ftalowego 1 2 g mocznika. W szyjce kolby umieszcza si¢ termometr na takiej wysokosci, aby
zbiornik z rtecig byl zanurzony w mieszaninie substratow (1). Zawarto$¢ kolby ogrzewa si¢ na
tazni olejowej do temp. 130-135°C. Po stopieniu si¢ substratow si¢ egzotermiczna reakcja,
w wyniku ktorej temperatura wzrasta do 190-200°C, a mieszanina reagujaca zestala sie. Po
ostygnigciu dodaje si¢ okoto 5 ml zimnej wody, rozdrabnia zawarto$¢ kolby, odsacza ja na lejku
Biichnera i przemywa doktadnie woda (2). Produkt suszy si¢ w temp. 100°C i krystalizuje
z alkoholu etylowego. Otrzymuje si¢ okoto 6 g imidu kwasu ftalowego w postaci bezbarwnego,

krystalicznego osadu o temperaturze topnienia 233°C.

Uwagi:
1. Termometr osadza si¢ w szyjce kolby za pomocg korka z szerokim wycigciem. Kulka
Z rtecig nie powinna dotyka¢ dna kolby.
2. Przemywanie woda ma na celu usuni¢cie niezmienionego mocznika i innych
rozpuszczalnych w wodzie zanieczyszczen.

Katedra i Zaktad Chemii Organicznej UMP



Wykaz preparatow

Indygo
o ™o
=
o HC)kCH H; ’
NO; 3 3 NO, - CH;COOH
o O
N N N
H H
Odczynniki:

aldehyd o-nitrobenzoesowy — 1,5 g
aceton — 4,5 ml

wodorotlenek sodu 1n roztwor
etanol

eter etylowy

1,5 g aldehydu o-nitrobenzoesowego rozpuszcza si¢ w 4,5 ml acetonu i dodaje 4 ml
wody. Do klarownego roztworu, mieszajac, dodaje si¢ kroplami roztwor 1n wodorotlenku sodu,
do alkalicznego odczynu. Mieszanina rozgrzewa si¢ 1 staje si¢ ciemnobragzowa. Po ochtodzeniu
odsacza si¢ wykrystalizowany barwnik, przemywa etanolem i eterem. Otrzymuje si¢ 0,65 g

(70% wyd. teoret.). Bardzo czysty preparat ma piekny czerwono-fioletowy potysk.
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Wykaz preparatow

Jodek etylu

2P + 3, — 2Pl

3CH,CH,OH *+ P|, — 3CH,CHJl *+ P(OH),

Odczynniki:

alkohol etylowy bezw. — 11,7 ml
fosfor czerwony — 8,7 ¢
jod—12,7¢g

CaCl2 bezw.

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm® umieszcza sie 11,7 ml alkoholu
etylowego bezw. 1 8,7 g suchego czerwonego fosforu. Mieszajac zawarto$¢ kolby, dodaje si¢
porcjami 12,7 g jodu, chtodzac kolbe zimng woda po kazdej §wiezo dodanej porcji. Nastepnie
ogrzewa si¢ mieszaning reagentow 30 minut do wrzenia pod chlodnicg zwrotng, ochtadza zimng
woda 1 umieszcza miedzy kolbe i1 chtodnice wkraplacz z boczng rurka do wyrdwnania ci$nienia.
Ogrzewanie kontynuuje si¢, a skraplajacy si¢ w chtodnicy jodek etylu sptywa do wkraplacza.
Gdy zawarto$¢ w wkraplaczu osiggnie objetos¢ okoto 6-8 ml, przerywa si¢ gotowanie, chlodzi
kolbg zimng woda 1 dodaje 20 ml wody. Nastepnie destyluje si¢ pozostala czgs$¢ jodku etylu
wraz z woda do wkraplacza jak uprzednio az do chwili, gdy z chiodnicy przestang wyciekac
oleiste krople jodku etylu. Wowczas przerywa si¢ ogrzewanie, spuszcza dolng warstwe jodku
etylu do suchej kolby stozkowe;j i suszy go, dodajac kilka ziarenek bezw. CaCl». Po oddzieleniu
srodka suszacego destyluje sie surowy jodek etylu, zbierajac frakcje w temperaturze 70-73°C;

wydajnos¢: okoto 7 g (22% wyd. teoret.).
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Wykaz preparatow

Kaprolaktam

N—OH 0\ N H
H,SO,
Odczynniki:
oksym cykloheksanonu — 5,7 g H2SO4 stez. — 12 ml
chloroform — 80 ml NHsOH ste¢z.
cykloheksan CaClz bezw.

W zlewce 0 pojemnosci 50 cm® umieszcza si¢ 8 ml stez. H2SO4, chtodzi do temperatury
ponizej 20°C i mieszajac dodaje matymi porcjami 5,7 g oksymu cykloheksanonu (1). Roztwor
ten wkrapla si¢ do 4 ml stez. H,SOs, ogrzanego w zlewce do 120°C. Reakcja jest silnie
egzotermiczna. Temperaturg reguluje si¢ szybkosciag dodawania oksymu (2). Zawarto$¢ zlewki
ogrzewa sie nastepnie 20 minut w temp. 125-130°C, pozostawia do ostygniecia i wylewa na
50 g pottuczonego lodu. Nastepnie chtodzac w wodzie z lodem (temp. nie powinna przekroczy¢
20°C) zobojetnia sie mieszaning poreakcyjng stez. NH4OH i ekstrahuje 4-krotnie
chloroformem. Potaczone wyciagi chloroformowe suszy si¢ bezw. CaClz 1 po odsgczeniu
srodka suszacego oddestylowuje rozpuszczalnik bardzo starannie (catkowicie) pod
zmniejszonym ci§nieniem. Syropowatg pozostatos¢ w kolbie poddaje si¢ krystalizacji z ligroiny
lub benzyny albo tez zadaje jak najmniejsza objetoscia cykloheksanu i1 pozostawia do
krystalizacji. Krysztaly odsacza si¢ i suszy na powietrzu. Kaprolaktam mozna takze oczysci¢
na drodze destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem, zbierajac frakcje wrzaca w temperaturze
138-143°C/12 mm Hg. Kaprolaktam krystalizuje w odbieralniku w postaci biatych ptatkow
0 temperaturze topnienia 68-70°C. Wydajnoé¢ okoto 3 g (50% wyd. teoret.).

Uwagi:
1. Czynno$¢ te nalezy wykona¢ bardzo ostroznie, pod wyciagiem i w okularach
ochronnych.
2. W przypadku, gdy temperatura spadnie ponizej 115°C, wkraplanie przerywa sig
i podgrzewa mieszanine reagujaca do 120°C.
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Wykaz preparatow

Keton etylowo-metylowy

QH K,Cr,0, Q
CH;-CH,-CH-CHj, H,SO, CH;-CH,-C—CHj,

Odczynniki:

alkohol butylowy Il-rz. — 12,5 ml
KoCr,07+2H,0 - 109

H2SO4 stez. — 25 ml

3, zaopatrzonej we wkraplacz

W kolbie kulistej dwuszyjnej o pojemnosci 250 cm
i deflegmator, potaczony z chtodnicg Liebiga, umieszcza si¢ 12,5 ml alkoholu butylowego
I1-rz., 25 ml wody i kilka kawatkéw porowatej porcelany. Osobno rozpuszcza si¢ 10 g KoCr,0O7
w 25 ml wody i bardzo powoli, ciggle mieszajac, dodaje 25 ml st¢z. HoSOas. Otrzymany roztwor
chtodzi si¢ i1 przenosi do wkraplacza. Kolbg¢ ogrzewa si¢ na siatce az do fagodnego wrzenia
jejzawartosci, po czym odstawia zrodlo ogrzewania i wkrapla powoli roztwor K2Cr,07 z taka
szybkoécia, Zeby temperatura par destylatu nie przekraczata temperatury 92°C. Od czasu do
czasu wstrzasa si¢ kolba. Po dodaniu roztworu K2Cr,O7 ogrzewa si¢ tagodnie kolbe i zbiera
ciecz, destylujac ponizej temperatury 95°C. Destylat przenosi si¢ do suchej kolbki destylacyjnej
i poddaje destylacji, zbierajac frakcje o temperaturze wrzenia 78-82°C. Otrzymuje si¢ keton

etylowo-metylowy w postaci bezbarwnej cieczy o charakterystycznym zapachu; wydajnosé¢

okoto 16 ml (60% wyd. teoret.).
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Wykaz preparatow

Kwas antranilowy

0
C/;/ COONa COOH
\ Br, CH,COOH
NH —2—» — =
C/ NaOH -CH,COONa
\\ NH, NH,
o}
Odczynniki:
imid kwasu ftalowego — 9,5 g CH3COONa-25¢g
brom — 3,3 mi HCl stgz. — 20 ml
NaOH -23 g CH3COOH lod. — 4 ml
NaHSO3-2,5¢g

W zlewce o pojemnosci 300 cm® umieszczonej pod wyciggiem i zaopatrzonej
W mieszadlo, termometr i wkraplacz, rozpuszcza si¢ 14 g NaOH w 60 ml wody. Roztwor
wodorotlenku ozigbia si¢ do temp. -10°C i mieszajac wkrapla 3,3 ml bromu (1), a nastgpnie
dodaje, malymi porcjami w ciggu 1 godziny, 9,5 g dobrze sproszkowanego ftalimidu,
utrzymujgc w dalszym ciggu temperature w granicach ok. -10°C. Mieszanie kontynuuje sie,
usuwa po 10 minutach mieszaning ozigbiajaca 1 dodaje po 30 minutach, malymi porcjami, 9 g
sproszkowanego NaOH, nie przerywajac mieszania. Temperatura nie powinna przekroczy¢
+30°C (2). Po dodaniu catej iloéci NaOH miesza sie jeszcze przez 10 minut, podgrzewa powoli
do temp. 50°C (w ciggu 10-20 min.) dodaje 2,5 g NaHSO3 i miesza do rozpuszczenia. Do
roztworu dodaje si¢ 2,5 g bezw. CH3COONa I okoto 20 ml stgz. HCI do reakcji lekko kwasnej
(papierek lakmusowy) (3). Nastepnie wytrgca si¢ kwas antranilowy przez dodanie 4 ml
lodowatego kwasu octowego. Po pewnym czasie osad odsgcza si¢ na lejku Biichnera,
przemywa woda i krystalizuje z wody z dodatkiem wegla aktywowanego. Otrzymuje si¢ okoto
5 g (58% wyd. teoret.) kwasu antranilowego w postaci bezbarwnych igiel o temperaturze
topnienia 143-146C.

Uwagi:

1. Podczas wkraplania bromu utrzymuje sie temperature w granicach -8 do -10°C.
Wszelkie prace z bromem nalezy wykonywac bardzo ostroznie, w re¢kawicach
ochronnych i bezwzglednie pod wyciggiem.

2. Jezeli temperatura przekracza 30°C, mieszanina reagujaca silnie ciemnieje.

3. Kwas solny nalezy dodawa¢ ostroznie, gdyz nadmiar jego powoduje wytworzenie si¢
rozpuszczalnego w wodzie chlorowodorku kwasu antranilowego.
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Wykaz preparatow

Kwas cynamonowy

CHO CH=CH-COCH

CH,COOK
+ (CH,C0),0 ———— +  CH,COOH

Odczynniki:

aldehyd benzoesowy — 10 ml
bezwodnik octowy — 14 ml
octan potasu — 6 g

Na>COs

HCl stez.

wegiel aktywowany

W kolbie kulistej o pojemnoéci 100 cm® umieszcza sie 10 ml przedestylowanego
aldehydu benzoesowego, 14 ml bezwodnika octowego i 6 $wiezo stopionego i doktadnie
sproszkowanego octanu potasu. Po starannym wymieszaniu substratow ogrzewa si¢ kolbg
1 godzine na lazni olejowej o temperaturze 170-180°C pod chlodnica powietrzna, zaopatrzong
w rurke z bezw. CaClz. Mieszaning poreakcyjng chtodzi sie do temperatury 80-100°C, przelewa
do ditugoszyjnej kolby kulistej, zawierajacej 50 ml wody, a kolbe poreakcyjna wyptukuje
niewielka ilo$cig goracej wody. Nastepnie alkalizuje si¢ mieszaning poreakcyjng ostroznie za
pomoca stez. wodnego roztworu Na,COs (papierek lakmusowy) i poddaje destylacji z parg
wodng w celu oddzielenia niezmienionego aldehydu benzoesowego. Destylacje przerywa si¢
z chwila, gdy destylat sptywajacy z chtodnicy staj si¢ przezroczysty. Po ochtodzeniu saczy si¢
pozostaty w kolbie roztwor przez lejek Biichnera w celu oddzielenia smolistych produktow
ubocznych. Energicznie mieszajac, zakwasza si¢ przesacz stez. HCl, dodajac kwas powoli,
porcjami i tak dtugo, az przestanie wydziela¢ si¢ dwutlenek wegla. Po ochtodzeniu odsacza si¢
wydzielony kwas cynamonowy na lejku Biichnera, przemywa zimng woda i1 krystalizuje z wody
z dodatkiem wegla aktywowanego. Otrzymuje si¢ 9 g kwasu cynamonowego w postaci

bezbarwnych ptatkow o temperaturze topnienia 133°C.
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Wykaz preparatow

Kwas dibromobursztynowy

HOOC HOOC Br
N 7
“CcH B, CH
Hc|:| CH
“SCOOH Br~~  “COOH

Odczynniki:
kwas fumarowy — 5,8 g
brom — 2,6 ml

8 zaopatrzonej w chlodnice Dimrotha

W kolbie kulistej o pojemnosci 100 cm
i wkraplacz z boczng rurkg do wyréwnania ci$nienia, sporzadza si¢ zawiesing 5,8 g drobno
roztartego kwasu fumarowego w 15 ml wody. Zawiesing ogrzewa si¢ na siatce ceramicznej do
energicznego wrzenia i wkrapla z przerwami 2,6 ml bromu w taki sposob, aby pary bromu nie
ulatniaty si¢ z chlodnicy. Po kazdej przerwie kolejne krople bromu dodaje si¢ dopiero woéwczas,
gdy z chlodnicy przestaja wycieka¢ krople bromu. Podczas tego procesu, trwajacego okoto
1,5 godziny, kwas fumarowy powoli si¢ rozpuszcza, za$ pod koniec reakcji zaczyna wydzielac
si¢ produkt addycji. Po wkropleniu bromu gotuje si¢ mieszaning¢ reakcyjng jeszcze przez
10 minut, po czym ochtadza ja do 0°C. Wydzielony osad odsgcza si¢ na lejku Biichnera
i przemywa lodowatag woda. Surowy produkt krystalizuje si¢ z wody, otrzymujac kwas
dibromobursztynowy w postaci bezbarwnych krysztatéw o temperaturze topnienia 254-256"C

(rozkt.); wydajnos¢ okoto 8 g (60% wyd. teoret.).
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Wykaz preparatow

Kwas p-nitrobenzoesowy

COOH
NaZCr2
H, SO

Odczynniki:

p-nitrotoluen — 4,5 g H2S04 5% roztwor — 20 ml
NaxCr207+ 2H,O - 13,59 NaOH 5% roztwor — 40 ml
H2SO4 stez. — 19 ml wegiel aktywowany

H2S04 15% roztwor — 44 ml alkohol etylowy do krystalizacji

W kolbie kulistej o pojemnosci 100 cm® umieszcza si¢ 4,5 g p-hitrotoluenu, 13,5 g
NaxCr207 » 2H20 i 30 ml wody. Silnie wstrzasajac zawartos¢ kolby, wkrapla si¢ wolne 19 ml
stez. H2SO4. Ciepto rozcieficzenia kwasu powoduje stopienie si¢ p-nitrotoluenu (t.t. 51°C)
| zaczyna si¢ proces utleniania. Jezeli reakcja przebiega zbyt gwattownie, nalezy zmniejszy¢
szybko$¢ dolewania kwasu, jezeli zbyt wolno, podgrzewa si¢ tagodnie zawartos¢ kolby. Po
dodaniu H2SO4, zaopatruje si¢ kolbe w chtodnice i gotuje 1 godzing na siatce ceramicznej (1).
Mieszaning poreakcyjng chlodzi si¢ i wylewa do zlewki, zawierajacej 50 ml zimnej wody.
Wydzielony osad odsacza si¢ na lejku Biichnera, przenosi ponownie do zlewki, dodaje 20 ml
5% H2SO4 (1 ml stez. HoSO4 w 35 ml wody) i ogrzewa na azni wodnej, mieszajac, w celu
rozpuszczenia soli chromu. Nastepnie studzi si¢, ponownie saczy przez lejek Biichnera
i przemywa osad dwukrotnie 15 ml wody. Osad przenosi si¢ z kolei do zlewki z 40 ml 5%
NaOH i miesza bagietkg (2). Kwas p-nitrobenzoesowy tworzy sol sodowa i rozpuszcza sig,
a W zawiesinie pozostaje niezmieniony p-nitrotoluen oraz wodorotlenek chromu. Do
mieszaniny tej dodaje si¢ wegla aktywowanego i mieszajac ogrzewa do 50°C. Po odsaczeniu
wegla wytraca sie z przesaczu wolny kwas dodajac, energicznie mieszajac, 44 ml 15% roztworu
H2SO4 (4 ml stez. H2SO4 1 40 ml wody). Wydzielony osad odsacza si¢, przemywa zimng woda
1 krystalizuje z alkoholu etylowego z dodatkiem wegla aktywowanego. Otrzymuje si¢ 3,5 g
(64% wyd. teoret.) kwasu p-nitrobenzoesowego o temperaturze topnienia 239-240°C.

Uwagi:
1. Jezeli p-nitrotoluen krystalizuje w chlodnicy, zamyka si¢ doplyw wody chtodzacej az
do momentu, gdy ulegnie stopieniu i sptynie do kolby reakcyjne;.
2. Roztwor powinien by¢ alkaliczny (papierek uniwersalny).
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Wykaz preparatow

2-Metylobut-2-en

OH

l H,SO CH3-C=CH-CH

CHy-C-CHCHs — 27, 3(.3H 3
3

CHs

H,O

Odczynniki:

alkohol pentylowy Ill-rz. — 27,5 ml
H2SO4 stez.- 17 ml

NaOH 10% roztw. — 5 ml

MgSO4 bezw.

W kolbie kulistej o pojemnosci 250 cm® umieszcza sie rozcienczony i ozigbiony roztwor
H2SO4 (17 ml stez. H2SO4 1 32 ml wody) i 27,5 ml alkoholu pentylowego Ill-rz., po czym
poddaje mieszanine reagujaca destylacji frakcyjnej, zbierajac frakcje wrzaca do temp. 42°C.
Otrzymany destylat przemywa si¢ w rozdzielaczu 5 ml 10% NaOH, nast¢pnie 5 ml wody
i suszy bezw. MgSOas. Po odsaczeniu $rodka suszacego oczyszcza si¢ surowy 2-metylo-but-2-
en na drodze destylacji, zbierajac frakcje wrzaca w temperaturze 37-39°C. Podczas destylacji
chtodzi si¢ odbieralnik w wodzie z lodem. 2-Metylobut-2-en jest bezbarwna, tatwo lotng i palna

ciecza. Wydajnos¢ 10,5 g.
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Wykaz preparatow

p-Nitroacetanilid

NH-COCH,
NH-COCH,
HNO,
—_—
H,SO,
NO,

Odczynniki:

anilid kwasu octowego — 5 g
kwas octowy lod. — 5 ml

H2SO04 stez. — 11 ml

HNO3 - 3,5 ml

alkohol etylowy do krystalizacji

W kolbie kulistej o pojemnosci 50 cm® umieszcza si¢ 5 g anilidu kwasu octowego
(acetanilidu), 5 ml lodowatego kwasu octowego i ogrzewa na siatce ceramicznej pod chtodnicg
zwrotng az do rozpuszczenia si¢ substratu. Uzyskany roztwor chlodzi si¢ 1 wlewa w momencie
pojawienia si¢ pierwszych krysztatow powoli do zlewki, zawierajacej 11 ml stez. H2SOg,
utrzymujac temperature 30°C. Nastepnie chlodzi sie w lodzie do temperatury ponizej 5°C
i powoli wkrapla, mieszajac, 3,5 ml stez. HNOs, utrzymujac temperature w granicach 15-20°C.
Po dodaniu catej ilosci HNO3 miesza si¢ jeszcze przez 30 minut, po czym wlewa do 63,5 ml
wody z lodem. Wydzielony jasnozotty, drobnokrystaliczny osad odsgcza si¢ na lejku Biichnera,
przemywa doktadnie woda do odczynu obojetnego (papierek Kongo) i suszy na powietrzu. Po
krystalizacji z alkoholu etylowego otrzymuje si¢ p-nitroacetanilid w postaci bezbarwnych

krysztatéw o temperaturze topnienia 212-214°C; wydajnoéé okoto 8 g (60% wyd. teoret.).
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Wykaz preparatow

p-Nitroanilina

NH-COCH, NH, HCI NH,
HCI/H,0
/ 2 NaOH + NaCl + HZO
-CH,COOH
NO, NO, NO,
Odczynniki:

p-Nitroacetanilid —4 g
HCl rozc. (1:1) — 20 cm?
NaOH 30% roztwor
Wegiel aktywowany

W kolbie kulistej o pojemnosci 50 cm® umieszcza sie 4 g p-nitroacetanilidu, dodaje 20
cm?® rozcieficzonego HCI (1:1) i ogrzewa 30 minut do wrzenia pod chtodnica zwrotng (1).
Uzyskany czerwony roztwoér wlewa sie, mieszajac, do 100 cm® zimnej wody i alkalizuje 30%
roztworem NaOH (papierek lakmusowy). Po ozigbieniu odsacza si¢ wydzielony osad na lejku
Biichnera, przemywa woda, odciska 1 oczyszcza przez krystalizacj¢ z wody z dodatkiem wegla
aktywowanego (2). Otrzymuje si¢ okoto 3 g p-nitroaniliny w postaci zéttopomaranczowych

igiel o temperaturze topnienia 145-147°C.

Uwagi:
1. Po tym czasie probka rozcienczona 10-krotng objetoscia wody winna tworzy¢
przezroczysty roztwor.
2. Dla zwigkszenia rozpuszczalno$ci p-nitroaniliny w wodzie mozna doda¢ podczas
krystalizacji niewielkg objeto$¢ alkoholu etylowego. Wowczas otrzymuje si¢ jednak
nizsze wydajnos$ci dla p-nitroaniliny.
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Wykaz preparatow

Octan butylu

0O—0

0
CHa(CH,)30H/H,SO, [
g C

T, 1h /\/\
He” OH He” o CHs

Odczynniki:

alkohol n-butylowy - 11,1 g (13,7 ml)
kwas octowy lodowaty - 18,0 g (17,2 ml)
kwas siarkowy (VI) stez. - 0,6 g (0,3 ml)
wodoroweglan sodu

siarczan (V1) magnezu

W kolbie kulistej o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w chiodnice zwrotng, zakonczong rurka
zawierajacg bezwodny chlorek wapnia umieszcza si¢ kolejno 11,1 g (13,7 ml) alkoholu
n-butylowego, 18,0 g (17,2 ml) lodowatego kwasu octowego oraz 0,6 g (0,3 ml) 98% kwasu
siarkowego (VI). Kolbg ogrzewa si¢ przez 1 h. Nastepnie, po ochlodzeniu, mieszaning przenosi
si¢ do rozdzielacza, w ktérym znajduje si¢ 80 ml wody destylowanej, wytrzasa i oddziela gorng
warstwe estru. Surowy octan butylu przemywa si¢ kolejno 30 ml wody, 10 ml nasyconego
wodnego roztworu wodoroweglanu sodu, a nastepnie znowu 20 ml wody. Po wysuszeniu nad
bezwodnym siarczanem (VI) magnezu i przefiltrowaniu, ester poddaje si¢ destylacji prostej
zbierajac frakcje wrzacg w zakresie temperatur 125-128°C. Otrzymuje si¢ 11,0 g (65% wyd.
teoret.) octanu butylu w postaci bezbarwnej cieczy o charakterystycznym bananowym zapachu.
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Wykaz preparatow

Octan t-butylu

ZnCl
(CH),C-OH + (CH,C0),0 ——~2 » CH,COOC(CH,), + CH,COOH

Odczynniki:

bezwodnik octowy — 100 ml
alkohol t-butylowy — 100 ml
chlorek cynku bezw. —0,3 ¢
weglan potasu bezw. — 10 g

siarczan potasu bezw. — 10 g

8 zaopatrzonej w chlodnice zwrotng

Do kolby kulistej o pojemnosci 500 cm
(zabezpieczong przed dostepem wilgoci), wprowadza si¢ 100 ml $wiezo destylowanego
bezwodnika octowego, 100 ml bezw. t-butanolu i 0,3 g chlorku cynku. Kolbg potrzasa si¢
kilkakrotnie, a nastgpnie mieszanin¢ reakcyjng ogrzewa stopniowo do temp. wrzenia
I utrzymuje ja w stanie fagodnego wrzenia przez 2 godziny i nastgpnie chtodzi. Chtodnice
zwrotnag zastepuje si¢ sprawng kolumna destylacyjng i prowadzi destylacje do osiggnigcia temp.
110°C. Uzyskuje si¢ 100-125 g surowego produktu, ktory przemywa si¢ dwiema porcjami wody
po 25 ml, a nastepnie 10% roztworem weglanu potasu, porcjami po 25 ml, az do uzyskania
obojetnego odczyn wobec lakmusu. Ester suszy si¢ bezwodnym siarczanem potasu, saczy,
a przesacz destyluje uzywajac sprawnej kolumny destylacyjnej. Otrzymuje si¢ 70 g estru (56%

wyd. teoret.), temperatura wrzenia 96-98°C.
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Wykaz preparatow

Octan 2-naftylu

OH OCOCH,

+ (CHCO),0 —NaoH

Odczynniki:

2-naftol — 1,1 ¢

wodorotlenek sodu — 0,6 g w 10 ml wody
bezwodnik octowy — 1,2 ml

alkohol etylowy

W Kkolbie okragtodennej zaopatrzonej w chlodnice zwrotng rozpuszcza si¢
sproszkowany 2-naftol w przygotowanym wczesniej roztworze wodorotlenku sodu, dodaje 30
g pottuczonego lodu oraz 1,2 ml bezwodnika octowego. Zawarto$¢ kolby miesza si¢ na
mieszadle magnetycznym przez ok. 10 minut. Octan 2-naftylu wypada w postaci bezbarwnych
krysztatow. Odsacza si¢ je pod zmniejszonym ci$nieniem, odciska, suszy na powietrzu
i krystalizuje z mieszaniny etanol-woda (2:1). Jezeli substancja nie rozpuszcza si¢ catkowicie
we wrzacym rozpuszczalniku (widoczne sg oleiste krople), to nalezy doda¢ przez chlodnice
niewielka ilo$¢ etanolu. Wydajnos$é¢ czystego produktu o temperaturze topnienia 71°C wynosi
1,3 g (92% wyd. teoret.).
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Wykaz preparatow

Octan n-pentylu (amylu)

O—0

o)
CH4(CH,),OH/H,SO, |
> c

T, 1h /\/\/CHs
He” oH He” o

Odczynniki:

alkohol n-pentylowy - 13,2 g (16,3 ml)
kwas octowy lodowaty - 18,0 g (17,2 ml)
kwas siarkowy (VI) stez. - 0,6 g (0,3 ml)
wodoroweglan sodu

siarczan (V1) magnezu

W kolbie kulistej o pojemnos$ci 100 ml, zaopatrzonej w chtodnicg zwrotna, zakonczong rurka
zawierajacg bezwodny chlorek wapnia umieszcza si¢ kolejno 13,2 g (16,3 ml) alkoholu
n-pentylowego, 18,0 g (17,2 ml) lodowatego kwasu octowego oraz 0,6 g (0,3 ml) 98% kwasu
siarkowego (VI). Kolb¢ ogrzewa si¢ przez 1 h. Nastepnie, po ochtodzeniu, mieszanine przenosi
si¢ do rozdzielacza, w ktoérym znajduje si¢ 80 ml wody destylowanej, wytrzasa i oddziela gorna
warstwe estru. Surowy octan n-pentylu przemywa si¢ kolejno 30 ml wody, 10 ml nasyconego
wodnego roztworu wodorowgglanu sodu, a nastgpnie znowu 20 ml wody. Po wysuszeniu nad
bezwodnym siarczanem (VI) magnezu i przefiltrowaniu, ester poddaje si¢ destylacji prostej
zbierajac frakcje wrzaca w zakresie temperatur 142-149°C. Otrzymuje si¢ 12,0 g (65% wyd.
teoret.) octanu n-pentylu w postaci bezbarwnej cieczy o charakterystycznym jabtkowym
zapachu.
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Wykaz preparatow

Oksym benzofenonu

OH

O

@]
O==

NH,OH-HCI/NaOH

P

CH3OH, 60°C

Odczynniki:

benzofenon - 2,7 g

hydroksyloaminy chlorowodorek - 1,4 g
wodorotlenek sodu - 1,0 g

etanol -10 ml

W kolbie kulistej o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne, umieszcza si¢
2,7 g benzofenonu oraz 10 ml etanolu. Po zamieszaniu 1 rozpuszczeniu benzofenonu dodaje si¢
1,4 g chlorowodorku hydroksyloaminy i 1 ml wody. Przy intensywnym mieszaniu dodaje si¢
malymi porcjami 1,0 g wodorotlenku sodu. Po zakonczeniu dodawania wodorotlenku sodu
kolbg z mieszaning reakcyjng umieszcza si¢ pod chtodnicg zwrotng 1 ogrzewa w temperaturze
wrzenia w azni wodnej przez 1,5 godziny (temperatura tazni 90°C). Po tym czasie ciepta
mieszaning reakcyjng wylewa si¢ do zlewki zawierajacej mieszaning 50 ml wody i 1 ml
stezonego kwasu solnego. Stracony osad odsacza si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem i przemywa
trzykrotnie niewielka ilo$cig zimnej wody (po ok. 15 ml).

Otrzymuje si¢ 2,98 g produktu o temperaturze topnienia 143,3-143,8 °C.

Surowy produkt krystalizuje si¢ z metanolu (2,7 ml metanolu na 1 g surowego produktu reakcji)

uzyskujac 2,5g (83% wyd. teoret.) produktu w postaci niewielkich igiet.

Katedra i Zaktad Chemii Organicznej UMP



Wykaz preparatow

Oksym cykloheksanonu

N—OH
+ HCI NH,-OH + CH;COONa  ——— é + NaCl + CH,COOH + H,0

Odczynniki:

cykloheksanon — 10,3 ml
NH-OH « HCI- 10,4 g
CH3COONa * 3H,0 - 16,3 g
alkohol metylowy do krystalizacji

W kolbie stozkowej z szeroka szyja o pojemnosci 200 cm®, zaopatrzonej w mieszadto
elektryczne, rozpuszcza si¢ 10,4 g chlorowodorku hydroksyloaminy i 16,3 g trojwodnego
octanu sodu w 60 ml wody. Kolbe zanurza si¢ w lazni wodnej o temperaturze ok. 90°C
i z chwilg gdy temperatura zawartosci kolby osiagnie 80°C, wkrapla si¢ powoli mieszajac 10,3
ml cykloheksanonu. Mieszanie kontynuuje si¢ w tej samej temperaturze przez 30 minut, po
czym ochtadza sie mieszaning poreakcyjna do temperatury 0°C (16d/NaCl) i odsacza
wydzielony produkt reakcji. Surowy oksym krystalizuje si¢ z jak najmniejszej objetosci 50%
alkoholu metylowego, otrzymujac bezbarwne preciki o temperaturze topnienia 90-92°C;

wydajnos¢: okoto 5 g (41% wyd. teoret.).
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Wykaz preparatow

Oksym waniliny

\O \O
HO NH,OH-HCI HO )\
- >
NaOAc/H,O ‘
O N
_— _—
& ¢ SoH

Odczynniki:

octan sodu bezw. —2,1 g
wanilina—1,96 g

chlorowodorek hydroksyloaminy —1 g

metanol

W kolbie kulistej o pojemnosci 50 ml umieszcza si¢ 2,1 g octanu sodu, 1,96 g waniliny
i 1 g chlorowodorku hydroksyloaminy, po czym dolewa 18 ml wody. Zawarto$¢ kolby ogrzewa
si¢ na czaszy z funkcja mieszania przez 20 minut pod chtodnicg zwrotna. Uzyskany roztwor
schlodzi¢ w temperaturze pokojowej, a nastepnie umiesci¢ w lodowce na ok. 20 minut w celu
krystalizacji. Wydzielony osad odsacza si¢ na lejku Biichnera. Surowy produkt krystalizuje si¢
z metanolu. Otrzymuje si¢ oksym waniliny o teperaturze topnienia 118-122°C.
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Wykaz preparatow

Pent-2-en

QH 1,50 CH3CHyCH=CH-CH; + H,O
—_— - - o —
CH3-CH,-CH,~CH—CHs, 32 3 2

Odczynniki:

alkohol pentylowy Il-rz. — 27,5 mi
H2S04 roze. (1:1) — 35 ml

NaOH 10% roztw. — 5 ml

MgSO, bezw.

W kolbie kulistej o pojemnosci 250 cm? przygotowuje si¢ 35 ml rozcienczonego H2SO4
(1:1), chlodzi i dodaje 27,5 ml alkoholu pentylowego II-rz. Tak otrzymang mieszaning
reakcyjng poddaje si¢ destylacji w aparaturze zaopatrzonej w deflegmator. Kolbe ogrzewa si¢
na tazni wodnej i zbiera frakcje wrzaca do 40°C, chtodzac odbieralnik w wodzie z lodem.
Otrzymany destylat przemywa si¢ w rozdzielaczu 5 ml 10% roztworu NaOH, nast¢pnie 5 ml
wody i suszy bezw. MgSOa. Po odsgczeniu $rodka suszgcego, oczyszcza si¢ surowy pent-2-en
na drodze destylacji, zbierajac frakcje wrzaca w temperaturze 35-37°C. Odbieralnik chtodzi sie
W wodzie z lodem. Otrzymuj si¢ 9 g pent-2-enu w postaci bezbarwnej, tatwo lotnej 1 palnej

cieczy.
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Wykaz preparatow
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