Instrukcja do ¢wiczenia nr 3
SYNTEZA | IDENTYFIKACJA CHROMATOGRAFICZNA (TLC)
4-ACETYLOAMINOFENOLU (paracetamolu)

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy 4-acetyloaminofenolu (paracetamolu - znanego leku
przeciwbolowego) z aminofenolu,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez krystalizacje,
3. identyfikacja chromatograficzna produktu i substratu

Przed przystapieniem do ¢wiczenia nalezy zapozna¢ si¢ z zagadnieniami:
1. typ reakcji i jej mechanizm: reakcje acylowania amin,
2. techniki laboratoryjne: praca w skali potmikro, sgczenie pod zmniejszonym cisnieniem,
krystalizacja, chromatografia cienkowarstwowa,
3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, a w szczegolnosci z pracg z kwasem
i bezwodnikiem octowym.
Bezwodnik octowy dziata toksycznie na drogi oddechowe i w kontakcie ze skorg. Miejsce
oblane sptuka¢ duza ilo$cig wody.

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

1. Schemat reakcji:
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2. Sprzet: kolba okragtodenna poj. 10 cm?, zestaw do sgczenia pod zmniejszonym cisnieniem,
zestaw do krystalizacji.

3. Odczynniki: 4-aminofenol, bezwodnik octowy.

4. Sposdb wykonania ¢wiczenia:

Do zawiesiny 0,76 g (0,007 mola) 4-aminofenolu w 22 cm® wody, umieszczonej w
kolbie okraglodennej o pojemnosci 10 cm?®, dodaje sie 0,83 cm? (0,9 g; 0,009 mola) bezwodnika
octowego. Mieszaning ogrzewa si¢ we wrzacej tazni wodnej, co pewien czas silnie wstrzgsajac.
Po uptywie 10 min. caly 4-aminofenol powinien przej$¢ do roztworu. Woéwczas ozigbia si¢
kolbe do temperatury pokojowej, odsacza wydzielony 4-acetyloaminofenol i przemywa 2 cm?®
zimnej wody. Surowy produkt krystalizuje si¢ z 11,5 cm® wody i suszy na powietrzu.



. Otrzymuje si¢ 1 g (wyd. 93%) biatego krystalicznego produktu o temp. topnienia 169-
170°C.

PiSmiennictwo: W. Polaczkowa: Preparatyka organiczna. PWT, Warszawa 1954, s. 476.

5. Analiza chromatograficzna cienkowarstwowa:

Na przygotowang plytke chromatograficzng pokryta SiO2 nalezy natozy¢ punktowo
przy uzyciu kapilarek szklanych niewielkie ilo$ci etanolowych roztwordw substratu i produktu.
Po odparowaniu rozpuszczalnika ptytke wktada si¢ do komory chromatograficznej wypetnione;j
octanem etylu. Ptytke nalezy rozwija¢ do wysokosci 0,5 cm od jej gornej krawedzi. Mokrg
ptytke przenosi si¢ pod dygestorium w celu odparowania rozpuszczalnika. Otrzymany
chromatogram oglada si¢ w $wietle lampy UV przy dtugosci fal 254 1 365 nm. Okresla si¢
barwy plamek chromatogramu i mierzy wartosci wspotczynnika Ry, 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%.

6. Utylizacja odpadow:

Wodny roztwoér po odsaczeniu produktu wyla¢ do kwasnych zlewek wodno-organicznych.
Roztwor pokrystalizacyjny nalezy wyla¢ do zlewek organicznych niezawierajacych chlorowca.
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 nalezy zda¢ kolokwium, wykona¢ ¢wiczenie 1 oddac raport.



