Instrukcja do ¢wiczenia nr 1

SYNTEZA N-FENYLOACETAMIDU (ACETANILIDU)

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy N-fenyloacetamidu z aniliny,
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: saczenie pod zmniejszonym ci$nieniem, krystalizacja,

3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, a w szczegOlnosci z pracag z kwasem i

bezwodnikiem octowym i anilina.

Kwas octowy lodowaty dziata toksycznie na drogi oddechowe 1 w kontakcie ze skora. Powoduje trudno
gojace si¢ oparzenia. Miejsce oblane sptuka¢ duza ilo$cig zimnej wody i umy¢ wodg z mydtem.
Bezwodnik octowy dziala toksycznie na drogi oddechowe 1 w kontakcie ze skorg. Miejsce oblane
sptuka¢ duzg ilo$cig zimnej wody.
Anilina dziata toksycznie na drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg i po potknieciu.

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

B. Wykonanie ¢wiczenia

1. Schemat reakcji:

NH, NHCOCH;
@ + (CH3C0O),0 ——=
m.cz. 94,1 m.cz. 102,1 m.cz. 135,2

2. Sprzet: kolba kulista o poj. 50 cm?, chtodnica zwrotna, zlewka o poj. 400 cm?, zestaw do saczenia pod
zmniejszonym cisnieniem, zestaw do krystalizacji.

3. Odczynniki: anilina, bezwodnik octowy, lodowaty kwas octowy, pyt cynkowy, etanol.

4. Wykonanie ¢wiczenia:

W kolbie kulistej 0 poj. 50 cm?® zaopatrzonej w chtodnice zwrotna umieszcza si¢ 6 cm® (6,1 g, 0,065
mola) aniliny, 6 cm® (6,48 g, 0,065 mola) bezwodnika octowego, 6 cm? (6,3 g, 0,105 mola) lodowatego
kwasu octowego 1 0,05 g pylu cynkowego [l]. Mieszaning ogrzewa si¢ W temperaturze wrzenia przez 30
minut, a nastepnie goraca ciecz wylewa sig cienkim strumieniem do zlewki o poj. 400 cm?® zawierajacej
150 cm? zimnej wody.

Zawartos¢ zlewki nalezy mieszac bagietka. Po ozigbieniu (w tazni wodno-lodowej) surowy produkt
odsacza si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem, przemywa niewielka iloscig zimnej wody, dobrze odciska i
suszy na powietrzu.



Otrzymuje si¢ 7,8 g biatego krystalicznego produktu o temp. top. 112-113°C. Produkt krystalizuje
si¢ z mieszaniny woda — etanol (5:1) otrzymujac 6,3 g (71% wyd. teoret.) czystego produktu o temp.
topnienia 114-115°C.

Uwagi:
[1] Cynk redukuje barwne zanieczyszczenia aniliny i zapobiega jej utlenianiu podczas reakcji.
Pismiennictwo: A. I. Vogel, Preparatyka organiczna WNT, Warszawa 1984, s. 585.

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

5. Utylizacja odpadow:

Wodny roztwor kwasu octowego po odsgczeniu 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 wedtug
obowigzujacego wzoru i odda¢ prowadzgcemu najpozniej tydzien po skonczonym ¢éwiczeniu.

D. Ocena ¢wiczenia

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



