Instrukcja do ¢wiczenia nr 3
SYNTEZA I IDENTYFIKACJA CHROMATOGRAFICZNA (TLC)
2,4,6-TRIBROMOANILINY

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy 2,4,6-tribromoaniliny z aniliny,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez krystalizacj¢ z etanolu,
3. identyfikacja chromatograficzna produktu i substratu.

Przed przystapieniem do ¢wiczenia nalezy zapoznac si¢ z zagadnieniami:
1. typ reakcji i jej mechanizm: reakcje elektrofilowej substytucji aromatycznej, struktury
mezomeryczne,
2. techniki laboratoryjne: sagczenie pod zmniejszonym ci$nieniem, krystalizacja,
3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, a w szczegolnosci z pracg z
bromem, lodowatym kwasem octowym 1 aniling.
Brom jest substancja szczegolnie niebezpieczng. Powoduje zatrucia i silne, trudno gojace si¢
oparzenia. W razie wylania na skor¢ nalezy natychmiast miejsce oblania zmy¢ etanolem 1 duza
iloscig wody z mydiem. Podczas pracy z bromem trzeba bezwzglednie chroni¢ rece gumowymi
rekawicami. Rownoczesnie wskazane jest przed rozpoczgciem bromowania sporzadzenie
roztworu tiosiarczanu sodowego lub wodorosiarczynu sodu. Roztwor ten przydatny jest do
przemycia miejsc poparzonych i usunigcia resztek bromu z aparatury.
Kwas octowy lodowaty dziala toksycznie na drogi oddechowe i w kontakcie ze skora.
Powoduje trudno gojace si¢ oparzenia. Miejsce oblane sptuka¢ duzg ilo§cig zimnej wody 1 umy¢
woda z mydiem.
Anilina dziata toksycznie na drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg 1 po potknigciu.

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

1. Schemat reakcji:
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2. Sprzet: kolba trojszyjna o poj. 50 cm®, mieszadto magnetyczne, wkraplacz z przelewem,
zestaw do krystalizacji, zestaw do saczenia pod zmniejszonym cisnieniem.

3. Odczynniki: anilina, lodowaty kwas octowy, brom, etanol.



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

Kolbe trojszyjna o poj. 50 cm?, umieszcza si¢ w tazni lodowo-wodnej ustawionej na

mieszadle magnetycznym. Do kolby wlewa sie roztwor 1,2 cm?® (1,25 g; 14 mmoli) aniliny w 5
cm?® lodowatego kwasu octowego. Do ochtodzonego roztworu aniliny w lodowatym kwasie
octowym wkrapla si¢ roztwor 1,4 cm® (4,3 g; 27 mmoli) bromu w 3 cm? lodowatego kwasu
octowego intensywnie mieszajac. Reakcja jest silnie egzotermiczna. Surowa mieszanina
poreakcyjna powinna by¢ zabarwiona na zo6tto (w razie potrzeby dodaje si¢ dodatkowsg ilo$¢
bromu).
Mieszaning wylewa si¢ do 25 cm® wody z drobno pottuczonym lodem, osad saczy pod
zmniejszonym, ci$nieniem, przemywa woda i suszy. Otrzymuje si¢ produkt o temp. topnienia
119-120°C. Po krystalizacji z etanolu uzyskuje si¢ czysta 2,4,6-tribromoaniling o temp.
topnienia 120°C w ilosci 2,8 g, co stanowi 63% wyd. teoret.

Pismiennictwo: A. 1. Vogel: Preparatyka organiczna. WNT, Warszawa 1984, s. 576.

5. Analiza chromatograficzna cienkowarstwowa:

Na przygotowang ptytke chromatograficzng pokryta SiO2 nalezy natozy¢ punktowo
przy uzyciu kapilarek szklanych niewielkie ilo$ci etanolowych roztwordéw substratu i produktu.
Po odparowaniu rozpuszczalnika ptytke wktada sie¢ do komory chromatograficznej wypetnione;j
chlorkiem metylenu (CH2Cl2). Ptytke nalezy rozwija¢ do wysokosci 0,5 cm od jej gornej
krawedzi. Mokra plytke 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 wartosci wspotczynnika Rf, jako stosunek
drogi przebytej przez plamki zwigzkow do drogi przebytej przez czoto rozpuszczalnika.

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 wodne 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 wedhug obowigzujacego wzoru 1 odda¢ prowadzacemu najpdzniej tydzien po
skoficzonym ¢wiczeniu.

D. Ocena ¢wiczenia

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



