Instrukcja do ¢wiczenia nr 1

SYNTEZA 2,4,6-TRIBROMOFENOLU

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy 2,4,6-tribromofenolu z fenolu,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez krystalizacje z etanolu.

Przed przystapieniem do ¢wiczenia nalezy zapozna¢ si¢ z zagadnieniami:
1. typ reakcji i jej mechanizm: reakcje elektrofilowej substytucji aromatycznej, struktury
mezomeryczne,
2. techniki laboratoryjne: saczenie pod zmniejszonym ci$nieniem, krystalizacja,
3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, a w szczegolnosci z pracg z bromem |
fenolem.
Brom jest substancja szczegodlnie niebezpieczng. Powoduje zatrucia i silne, trudno gojace si¢ oparzenia.
W razie wylania na skore nalezy natychmiast miejsce oblania zmy¢ etanolem i1 duzg ilo$cig wody z
mydtem. Podczas pracy z bromem trzeba bezwzglednie chroni¢ rece gumowymi rgkawicami.
Roéwnoczesnie wskazane jest przed rozpoczeciem bromowania sporzadzenie roztworu tiosiarczanu
sodowego lub wodorosiarczynu sodu. Roztwor ten przydatny jest do przemycia miejsc poparzonych i
usunigcia resztek bromu z aparatury.
Fenol wykazuje dziatanie toksyczne i zrace. Dziata szkodliwie w postaci par i jest tatwo wchtaniany
przez skore, powoduje trudno gojace si¢ oparzenia. W razie zetknigcia si¢ fenolu ze skorg trzeba to
miejsce obficie zmy¢ woda z mydtem i etanolem.

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

B. Wykonanie ¢wiczenia

1. Schemat reakcji:
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2. Sprzet: kolby stozkowe o poj. 50 cm?, wkraplacz z przelewem, zestaw do saczenia pod zmniejszonym
ci$nieniem, zestaw do krystalizacji.

3. Odczynniki: fenol, brom, etanol.

4. Sposdb wykonania ¢wiczenia:
Uwaga: reakcje nalezy wykona¢ pod dygestorium! Praca z bromem wymaga szczegdlnej ostroznosci!



W kolbie stozkowej o poj. 50 cm® rozpuszcza sie 2 g (0,021 mola) fenolu w 20 cm® wody i powoli
dodaje z wkraplacza 3,5 cm? (10,8 g; 0,067 mola) bromu [1], jednocze$nie wstrzasajac i chtodzac kolbe
woda. Po wkropleniu bromu mieszaning ogrzewa si¢ przez 15 minut w tazni wodnej o temperaturze
60°C, co pewien czas mieszajgc. Po ochtodzeniu, wytrgcony osad odsgcza si¢ na lejku sitowym,
przemywa niewielka iloscig wody i suszy.

Surowy produkt nalezy przekrystalizowa¢ z etanolu. Po rozpuszczeniu osadu w etanolu do
goragcego roztworu dodaje si¢ wody, az do momentu trwatego zmetnienia. Po ochlodzeniu do
temperatury pokojowej, kolbe chtodzi si¢ w tazni wodno-lodowej. Otrzymuje si¢ 6,0 g czystego 2,4,6-
tribromofenolu o temp. topnienia 94-95°C, co stanowi 86% wyd. teoret.

Uwagi:
[T] Wkraplacz nalezy zamontowac tak, aby jego n6zka znajdowala si¢ w kolbie.
PiSmiennictwo: Z. Jerzmanowska: Preparatyka organicznych zwigzkow chemicznych. PZWL,

Warszawa 1972, s. 224.

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

5. Utylizacja odpadow:

Zlewki poreakcyjne i przesacz po krystalizacji nalezy wyla¢ do pojemnika na zlewki organiczne
zawierajace chlorowce.

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 1 oddac raport.



