Instrukcja do ¢wiczenia nr 1

SYNTEZA 3-BROMOPROP-1-ENU (BROMKU ALLILU)

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy 3-bromoprop-1-enu z prop-2-en-1-olu,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez destylacje.

Przed przystgpieniem do ¢wiczenia nalezy zapoznac si¢ z nastepujagcymi zagadnieniami:
1. typ reakcji i jej mechanizm: reakcja substytucji nukleofilowej (Sn1, Sn2),
2. techniki laboratoryjne: destylacja, ekstrakcja, sgczenie grawitacyjne, suszenie,
3. przepisy bhp zwiagzane z wykonywanym ¢wiczeniem, w szczegolnosci z praca ze
stezonymi kwasami.
Kwas bromowodorowy i kwas siarkowy: substancje zrace, powoduja powazne oparzenia.
W razie kontaktu ze skorg nalezy przeptuka¢ duza iloscig wody.

Zaliczenie kolokwium z tych zagadnien jest warunkiem nieodzownym do rozpoczecia
¢wiczenia.

B. Wykonanie éwiczenia

1. Schemat reakcji:

H,C=CH-CH,OH + HBr —=—> H,C=CH-CH,-Br

m.cz. 58,1 m.cz. 80,9 m.cz. 121,0

2. Sprzet: kolba kulista o poj. 100 cm?, kolba stozkowa 0 poj 25 cm?, rozdzielacz, zestaw do
destylacji prostej.

3. Odczynniki: 48% kwas bromowodorowy (d=1,49 g/cm?), stezony (95%) kwas siarkowy
(1), prop-2-en-1-ol, bezwodny chlorek wapnia

4. Sposob wykonania ¢wiczenia:

Do kolby kulistej 0 pojemnosci 100 cm® umieszczonej w tazni wodno-lodowej wlewa
si¢ 26 cm® (38,7 g; 0,48 mol) 48% kwasu bromowodorowego i ostroznie, kroplami dodaje si¢
10 cm?® stezonego kwasu siarkowego (VI). Do ochtodzonej mieszaniny dodaje si¢ 8,5 cm?® (7,3
g; 0,13 mol) prop-2-en-1-olu. Kolbe zaopatruje si¢ w chtodnicg zwrotng i ogrzewa we wrzacej
taZzni wodnej przez 30 min. Podczas ogrzewania roztwor zaczyna metniec 1 zmienia kolor na
zottobrazowy. Do rozdzielacza o pojemnosci 100 cm? zawierajacego 20 cm® wody przelewa
si¢ ochtodzona mieszaning reakcyjng i ostroznie wytrzasa. Po rozdzieleniu faz, warstwe dolng
organiczng zlewa si¢ do kolbki a gorng (wodng) odrzuca. Warstwe organiczng wlewa si¢ do
rozdzielacza. Do warstwy organicznej dodaje siec 10 cm® 5% wodnego roztworu
wodoroweglanu sodu i ostroznie wytrzasa. Czynno$¢ powtarza si¢ dodajac do warstwy
organicznej 10 cm® wody. Surowy bromek allilu przelewa sie do kolby stozkowej o pojemnosci
25 cm? i suszy bezwodnym chlorkiem wapnia. Po odsaczeniu $rodka suszacego surowy produkt



destyluje si¢ zbierajac frakcje wlasciwag w temperaturze 69-70°C. Otrzymuje si¢ 7,6 g produktu
(wyd. 50%).

PiSmiennictwo: Skrypt pod red. T. Kiersznickiego, Preparatyka organiczna czgs¢ II,
Politechnika Slaska, Gliwice 1980, s.70

Po wykonaniu ¢wiczenia oczyszczony produkt nalezy przekaza¢ prowadzacemu ¢wiczenia.
Do zaliczenia preparatu wymagane jest aby wydajnos$¢ praktyczna wyniosta co najmniej 40%.

5. Utylizacja odpadow:
Warstwe dolng oraz roztwory wodne po przemywaniu warstwy organicznej zawierajace

nieprzercagowane kwasy oraz alkohol nalezy przela¢c do kwasnych zlewek wodno-
organicznych.

C. Sporzadzenie raportu

Raport z wykonanego ¢wiczenia nalezy sporzadzi¢c w formie pisemnej po wykonanym
¢wiczeniu wedlug obowigzujacego wzoru 1 odda¢ prowadzacemu najpdzniej tydzien po
skonczonym ¢wiczeniu.

D. Ocena ¢wiczenia

Aby zaliczy¢ ¢wiczenie, trzeba zda¢ kolokwium, wykona¢ ¢wiczenie i oddac raport.



