Instrukcja do ¢wiczenia nr 2
SYNTEZA | IDENTYFIKACJA chromatograficzna (TLC)
OCTANU 2-NAFTYLU

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy octanu 2-naftylu z 2-naftolu,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez krystalizacje,
3. identyfikacja chromatograficzna produktu i substratu.

Przed przystapieniem do ¢wiczenia nalezy zapozna¢ si¢ z zagadnieniami:
1. reakcja acylowania fenoli i jej mechanizm,
2. techniki laboratoryjne: saczenie, krystalizacja, chromatografia cienkowarstwowa,
3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, a w szczeg6lnosci z praca z
bezwodnikiem octowym.

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

B. Wykonanie éwiczenia

1. Schemat reakcji:

OH 0-C-CHy
+NaOH + (CHyC0),0 ——> OO ©

m.cz. 144,2 m.cz. 10,12 m.cz. 186,2

2. Sprzet: Kolba okraglodenna o poj. 25 cm?, chtodnica zwrotna, kolba okragtodenna o poj. 10 cm?,
zestaw do saczenia pod zmniejszonym ci$nieniem.

3. Odczynniki: 2-naftol, bezwodnik octowy, wodorotlenek sodu, etanol.

4. Wykonania ¢wiczenia:

W kolbie kulistej o pojemnosci 25 cm?® sporzadza sig roztwor 0,84 g (22 mmol) wodorotlenku
sodu w 3,6 cm® wody. Po ochtodzeniu roztworu rozpuszcza sie w nim 2 g (14 mmol) 2-naftolu i
dodaje 14 g pokruszonego lodu. Do uzyskanej mieszaniny dodaje sie szybko 1,8 g, (1,8cm?, 34 mmol)
bezwodnika octowego i miesza energicznie przez kilka sekund bagietkg szklang. Prawie natychmiast
wydzielaja si¢ krysztaly estru. Produkt odsacza si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem, przemywa
niewielka iloScig ozigbionego 5% roztworu wodorotlenku sodu i woda (+++). Surowy ester po
wysuszeniu oczyszcza si¢ przez krystalizacje z mieszaniny etanol-woda lub z ligroiny. Otrzymuje si¢
2,46 g (95% wyd. teoret.) produktu w postaci igiet o temp. topnienia 70-71°C.

Pismiennictwo: 1. J.T. Wrobel: Preparatyka i elementy syntezy organicznej. PWN, Warszawa 1988,
S. 485.



Po wykonaniu ¢wiczenia oczyszczony produkt nalezy przekaza¢ prowadzagcemu ¢wiczenia.
Cwiczenie uznaje si¢ za wykonane, jesli wydajnos$¢ praktyczna wyniosta co najmniej 40%.

5. Analiza chromatograficzna cienkowarstwowa:

Na przygotowang ptytke chromatograficzng pokrytg tlenkiem krzemu nalezy wprowadzié
punktowo przy uzyciu kapilarek szklanych niewielkie ilo$ci etanolowych roztwordéw substratu
i produktu. Po odparowaniu rozpuszczalnika ptytke wktada si¢ do komory chromatograficznej
wypelnionej chlorkiem metylenu. Ptytke nalezy rozwija¢ do wysokos$ci 0,5 cm od gornej krawedzi
ptytki. Mokrg ptytke przenosi si¢ pod dygestorium w celu odparowania rozpuszczalnika. Otrzymany
chromatogram oglada si¢ w $§wietle lampy UV przy dlugosci fal 254 i 365 nm. Okresla si¢ barwy
plamek chromatogramu i mierzy warto$ci wspotczynnika Ry, jako stosunek przebytej drogi plamki
do przebytej drogi czota rozpuszczalnika od punktu startowego.

6. Utylizacja odpadow:

Przesgcz uzyskany po odsgczeniu octanu 2-naftylu nalezy wyla¢ do pojemnika na zlewki organiczne
do utylizacji nie zawierajace chlorowca.

C. Sporzadzenie raportu

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

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



