Instrukcja do ¢wiczenia nr 1

SYNTEZA BENZYLIDENOANILINY

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy benzylidenoaniliny z aniliny,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez krystalizacje.

Przed przystgpieniem do ¢wiczenia nalezy zapoznac si¢ z zagadnieniami:
1. typ reakcji i jej mechanizm: reakcje zwigzkow karbonylowych z aminami,
2. techniki laboratoryjne: mieszanie, saczenie pod zmniejszonym ciS$nieniem oraz
krystalizacja,
3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczenie, a w szczegdlnosci z pracg z
aldehydem benzoesowym i aniling.
Anilina dziata toksycznie na drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg i po potknigciu.

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

1. Schemat reakcji:

Q
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2. Sprzet: kolba stozkowa o poj. 50 cm® z dopasowanym korkiem, zlewka, zestaw do
krystalizacji, zestaw do sgczenia pod zmniejszonym ci$nieniem.

3. Odczynniki: aldehyd benzoesowy, anilina, etanol.

4. Sposob wykonania ¢wiczenia:
Uwaga: synteze nalezy prowadzi¢ pod dygestorium.

W kolbie stozkowej o poj. 50 cm?® umieszcza sie 6,62 g (6,31 cm?; 0,06 mola) aldehydu
benzoesowego i 5,90 g (5,75 cm?; 0,06 mola) aniliny. Kolbe zamyka sie korkiem i energicznie
wytrzasa przez 15 minut. Po tym czasie mieszaning wylewa si¢ do 11 cm?® etanolu
umieszczonego w zlewce, po kilku minutach wytraca si¢ osad. Mieszaning zostawia si¢ na
okoto 10 minut w temperaturze pokojowej, a nastepnie chtodzi w wodzie z lodem. Prawie
catkowicie zestalong krystaliczng mase przenosi si¢ na lejek sitowy, odsacza, starannie odciska
i suszy na powietrzu. Otrzymuje sie czystg benzylidenoaniling o temperaturze topnienia 52°C
w ilosci 9,50 g (wyd. 84%).

Pi$miennictwo: M. Makosza: Synteza organiczna. PWN, Warszawa 1972, s.271.



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

5. Utylizacja odpadow:

Przesgcz nalezy przela¢ do pojemnika na zlewki organiczne bez chlorowca.

C. Sporzadzenie raportu

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

D. Ocena éwiczenia

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



