Instrukcja do ¢wiczenia nr 1

SYNTEZA BENZOESANU FENYLU

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy benzoesanu fenylu z fenolu,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez krystalizacje,

Przed przystgpieniem do ¢wiczenia nalezy zapoznac si¢ z zagadnieniami:

1. typ reakcji i jej mechanizm: reakcja acylowania,

2. techniki laboratoryjne: sgczenie pod zmniejszonym cisnieniem, krystalizacja,

3. przepisy BHP zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, a w szczegdlnosci dotyczace pracy

z chlorkiem benzoilu i fenolu.

Fenol wykazuje dziatanie toksyczne i zrace. Dziala szkodliwie w postaci par i jest tatwo wchtaniany
przez skore, powoduje trudno gojace si¢ oparzenia. W razie zetknigcia si¢ fenolu ze skora trzeba to
miejsce obficie zmy¢ wodg z mydtem.
Chlorek benzoilu powoduje podraznienia bton sluzowych (silny lakrymator).

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

B. Wykonanie ¢wiczenia
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1. Schemat reakcji:

2. Sprzet: kolba stozkowa o poj. 250 cm?®, kolba kulista o poj. 100 cm?®, zestaw do Krystalizacji, zestaw
do saczenia pod zmniejszonym ci§nieniem.

3. Odczynniki: fenol, chlorek benzoilu, wodorotlenek sodu, etanol.

4. Sposob wykonania ¢wiczenia:
Uwaga: Reakcje nalezy prowadzi¢ pod dygestorium ze wzgledu na wilasciwosci chlorku benzoilu
i fenolu!

W kolbie stozkowej o poj. 250 cm? sporzadza si¢ roztwor 7,5 g (0,187 mola) wodorotlenku sodu
w 68 cm? wody i rozpuszcza w nim 5,0 g (0,053 mola) fenolu [1]. Nastepnie dodaje sie 9,0 cm® (11 g;
0,078 mola) chlorku benzoilu w trzech porcjach (po 3 cm®). Po dodaniu kazdej porcji kolbe zamyka sie
korkiem i wstrzgsa przez 5 minut. Po dodaniu ostatniej porcji zawarto$¢ kolby silnie wstrzgsa si¢ tak
dhugo, az zniknie zapach chlorku benzoilu (ok. 20 min.) [I1]. Podczas wytrzgsania wytraca si¢ benzoesan
fenylu. Osad odsacza si¢ na lejku sitowym, przemywa starannie wodg i suszy. Surowy ester krystalizuje
si¢ z etanolu [I11]. Po ozigbieniu roztworu krystalizuje benzoesan fenylu, ktory ponownie odsacza si¢ na
lejku sitowym i suszy.

Otrzymuje si¢ 8 g (76% wyd. teoret.) produktu w postaci bezbarwnych krysztatlow o temp.
topnienia 69-70°C.



Uwagi:
[1] Fenol reaguje z wodorotlenkiem sodu, tworzac fenolan sodu, rozpuszczalny w wodzie:
CsHsOH + NaOH — CsHsONa + H.O

[I1] Podczas wykonywania ¢wiczenia chlorek benzoilu moze reagowa¢ z wodorotlenkiem sodu, co
prowadzi do niepozadanego zuzycia chlorku benzoilu:

CeHsCOCI + 2NaOH — CsHsCOONa + NaCl + H.O
[111] Uzywa si¢ pewnego nadmiaru rozpuszczalnika do krystalizacji, aby zapobiec wytracaniu si¢ estru
W postaci oleju.

Pismiennictwo: A. I. Vogel: Preparatyka organiczna. WNT, Warszawa 1984, s. 721.

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

5. Utylizacja odpadow:

Uzyskany po odsgczeniu produktu reakcji alkaliczny przesacz nalezy przela¢ do zasadowych zlewek
wodno-organicznych.

C. Sporzadzenie raportu

Raport z wykonanego ¢wiczenia nalezy sporzadzi¢ w formie pisemnej po wykonanym ¢wiczeniu wedtug
obowigzujacego wzoru i odda¢ prowadzacemu najpdzniej tydzien po skonczonym ¢wiczeniu.

D. Ocena ¢wiczenia

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



