Instrukcja do ¢wiczenia nr 1

SYNTEZA 2-CHLORO-2-METYLOPROPANU (CHLORKU t-BUTYLU)

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy chlorku t- butylu z 2-metylopropan-2-olu (t-butanolu),
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 zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, w szczegolnosci praca ze stezonym
kwasem solnym.
Kwas solny: substancja zraca, powodujaca powazne oparzenia. W razie kontaktu ze skora
nalezy przepluka¢ duzg ilo$cig wody.

Zaliczenie kolokwium z tych zagadnien jest warunkiem nieodzownym do rozpoczecia

¢wiczenia.

B. Wykonanie ¢wiczenia

1. Schemat reakcji:

CHa CH
CH3=C-OH + HCl ——= CH3=C~Cl
CHs CHj

m.cz. 74,1 m.cz. 36,5 m.cz. 92,6

2. Sprzet: rozdzielacz o poj. 100 cm?, kolby stozkowe, zestaw do destylacji proste;j.

3. Odczynniki: 2-metylopropan-2-ol, stezony (36%) kwas solny (d=1,18 g/cmq), 5% roztwor
wodoroweglanu sodu, bezwodny chlorek wapnia.

4. Sposob wykonania ¢wiczenia:

W rozdzielaczu o poj. 100 cm® umieszcza si¢ 8,0 cm? (6,3 g; 0,085 mola) 2-metylopropan-
2-0lui 20 cm® (23,6 g; 0,647 mola) stezonego kwasu solnego. Zawarto$é rozdzielacza wytrzasa
si¢ energicznie 1 pozostawia na kilka minut. Czynno$¢ t¢ powtarza si¢ kilkakrotnie w ciggu 15
minut. Po kazdym wytrzasaniu nalezy na chwile ostroznie otworzy¢ kranik rozdzielacza.

Nastepnie oddziela sie dolng warstwe, a do rozdzielacza dodaje si¢ 5 cm® (5,9 g; 0,162
mola) stezonego kwasu solnego, kilkakrotnie wytrzasa 1 pozostawia do rozwarstwienia. PO
kazdym wytrzasaniu nalezy na chwilg ostroznie otworzy¢ kranik rozdzielacza.

Warstwe dolng oddziela sig, a gorna warstwe organiczng przemywa wytrzasajac z 5 cm?®
wody. Po rozdzieleniu, warstw¢ wodna (dolng) odrzuca sig.

Pozostala w rozdzielaczu warstwe organiczng przemywa sie 5 cm® 5% roztworu
wodoroweglanu sodu.



Warstwe organiczng oddziela sig, przenosi do kolbki stozkowej a nastepnie suszy
bezwodnym chlorkiem wapnia. Surowy chlorek t-butylu saczy si¢ do kolbki destylacyjnej i
destyluje sig¢, zbierajac frakcje wlasciwa wrzacag w temperaturze 49-51 °C. Wydajnos¢ 7,3 g
(92% wyd. teoret.).

PiSmiennictwo: A. Roeding w Houben-Weyl: Methoden der Organischen Chemie. IV Ed.,
Georg Thieme Verlag, Stuttgard 1960, t. 5/4, 5.382

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
nieprzereagowany kwas oraz alkohol nalezy przela¢ do pojemnika na roztwory wodno-
organiczne kwasne. Przedgon i pogon po destylacji nalezy przela¢ do pojemnika na zlewki
organiczne zawierajace chlorowiec.

C. Sporzadzenie raportu.

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

D. Ocena ¢wiczenia

Aby zaliczy¢ ¢wiczenie, trzeba zda¢ kolokwium, wykona¢ ¢wiczenie 1 oddac raport.



