Instrukcja do ¢wiczenia nr 1
SYNTEZA | IDENTYFIKACJA 4-ACETYLOTOLUIDYNY
(N-(4-METYLOFENYLO)ACETAMIDU)

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy 4-acetylotoluidyny z p-toluidyny,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez krystalizacje.

Przed przystapieniem do ¢wiczenia nalezy zapozna¢ si¢ z zagadnieniami:
1. typ reakcji i jej mechanizm: reakcje acylowania amin, struktury mezomeryczne,
2. techniki laboratoryjne: sagczenie pod zmniejszonym ci$nieniem, krystalizacja,
3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, a w szczegodlnosci z praca z
bezwodnikiem octowym, p-toluidyna i toluenem.

Bezwodnik octowy dziala toksycznie na drogi oddechowe i w kontakcie ze skorg. Miejsce
oblane sptuka¢ duzg iloscig zimnej wody.

p-Toluidyna, toluen i ich pary sg silnie toksyczne.

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

B. Wykonanie ¢wiczenia

1. Schemat reakcji:
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2. Sprzet: Kolba kulista o pojemnosci 50 ¢cm?, chtodnica zwrotna, zestaw do s3czenia pod
zmniejszonym cisnieniem, zestaw do krystalizacji.

3. Odczynniki: p-Toluidyna, bezwodnik octowy, toluen.

4. Spos6b wykonania ¢wiczenia:
Uwaga: reakcje oraz saczenie surowego produktu nalezy wykonaé pod dygestorium.

W kolbie kulistej o pojemnosci 50 cm?® sporzadza sie roztwér 5,2 g (0,049 mola) p-
toluidyny w 10,8 cm® (9,4 g; 0,103 mola) toluenu. Na kolbe naktada si¢ chtodnice zwrotna.
Mieszaning ogrzewa si¢ do tagodnego wrzenia, nast¢gpnie w ciggu 5 min przez chlodnice
zwrotna dodaje si¢ 5,3 cm? (5,7 g; 0,056 mola) bezwodnika octowego. Po dodaniu bezwodnika
mieszaning pozostawia si¢ do ostygnigcia. Zawarto$¢ kolby zestala si¢ w miar¢ ozigbiania.
Wiytragcone krystaliczne igly odsgcza si¢ pod zmniejszonym cisnieniem, przemywa toluenem
az do zaniku zapachu kwasu octowego i suszy. Surowy produkt krystalizuje si¢ z etanolu.



Otrzymuje si¢ 7,2 g (98% wyd. teoret.) biatego krystalicznego produktu o temp. topnienia 149-
151°C.

Pismiennictwo: W. Polaczkowa (red.): Preparatyka organiczna. PWT, Warszawa 1954, s. 474

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

5. Utylizacja odpadow:

Wodny po odsaczeniu produktu wyla¢ do kwasnych zlewek wodno-organicznych. Roztwor
pokrystalizacyjny nalezy wyla¢ do zlewek organicznych niezawierajacych chlorowce.

C. Sporzadzenie raportu

Raport z wykonanego ¢wiczenia nalezy sporzadzi¢ w formie pisemnej po wykonanym
¢wiczeniu wedlug obowigzujacego wzoru i1 odda¢ prowadzacemu najpdzniej tydzien po
skoficzonym ¢wiczeniu.

D. Ocena ¢wiczenia

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



