Instrukcja do ¢wiczenia nr 3
SYNTEZA | IDENTYFIKACJA CHROMATOGRAFICZNA (TLC)
BENZANILIDU

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy benzanilidu z oksymu benzofenonu,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez krystalizacje z etanolu,
3. identyfikacja chromatograficzna produktu i substratu.

Przed przystapieniem do ¢wiczenia nalezy zapozna¢ si¢ z zagadnieniami:
1. typ reakcji i jej mechanizm: reakcja przegrupowania Beckmanna,
2. techniki laboratoryjne: praca w skali potmikro, sgczenie pod zmniejszonym ci$nieniem,
krystalizacja, chromatografia cienkowarstwowa,
3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, praca ze st¢zonym kwasem
siarkowym i1 kwasem mrowkowym
Stezone kwasy posiadaja silne wlasciwosci zrace, dlatego praca z nimi wymaga szczegdlnej
ostrozno$ci. W razie bezposredniego kontaktu ze skora, kwas trzeba sptukac obficie wodg oraz
woda z mydiem.

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

1. Schemat reakcji:

_OH
N o)
C .
HCOOH I}l
H
m.cz. 197,2 m.cz. 197,2

2. Sprzet: kolba kulista o poj. 25 cm?®, chtodnica zwrotna, chtodnica destylacyjna, zestaw do
saczenia pod zmniejszonym ci$nieniem, zestaw do krystalizacji.

3. Odczynniki: oksym benzonfenonu, kwas mréwkowy, etanol

4. Spos6b wykonania ¢wiczenia:
Uwaga: reakcje nalezy wykonywac pod dygestorium.

W kolbie kulistej o pojemnosci 25 cm?, zaopatrzonej w chtodnice zwrotng umieszcza
si¢ 1 g (0,005 mola) oksymu benzonfenonu i 15 cm? 98-100% kwasu mréwkowego. Mieszaning
reakcyjng ogrzewa si¢ do temperatury wrzenia przez 1 godzing. Nastgpnie zamienia si¢
chtodnice zwrotng na chtodnice destylacyjng i oddestylowuje si¢ kwas mrowkowy. Pozostatos¢
po destylacji rozciencza si¢ 5 cm?® wody, a wydzielony osad odsacza sie i suszy na powietrzu.
Surowy produkt krystalizuje si¢ z etanolu. Otrzymuje si¢ 0,93 g (wyd. 93%) benzanilidu o temp.
topnienia 161-163°C.



PiSmiennictwo: T. van Es, J. Chem. Soc., 1965, 3881.

5. Analiza chromatograficzna cienkowarstwowa:

Na przygotowang plytke chromatograficzng pokrytg SiO2 nalezy natozy¢ punktowo
przy uzyciu kapilarek szklanych niewielkie ilosci etanolowych roztwordw substratu i produktu.
Po odparowaniu rozpuszczalnika ptytke wktada si¢ do komory chromatograficznej wypetionej
chloroformem (CHClz3). Ptytk¢ 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 $wietle lampy UV przy dlugosci fal 254 1 365 nm. Okredla si¢
barwy plamek chromatogramu i mierzy warto$ci wspétczynnika Ry, jako stosunek drogi
przebytej przez plamki zwigzkéw do drogi przebytej przez czoto rozpuszczalnika.

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

6. Utylizacja odpadow:

Oddestylowany kwas mrowkowy nalezy przekaza¢ asystentowi. Przesacz po reakcji nalezy
wyla¢ do pojemnika na kwasne zlewki wodno-organiczne. Przesacz po krystalizacji nalezy
wylaé¢ do zlewek organicznych niezawierajacych chlorowce.

C. Sporzadzenie raportu

Raport z wykonanego ¢wiczenia nalezy sporzadzi¢c w formie pisemnej po wykonanym
¢wiczeniu wedhug obowigzujacego wzoru 1 odda¢ prowadzacemu najpozniej tydzien po
skonczonym ¢wiczeniu.

D. Ocena ¢wiczenia

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



