A. Czarny, B. Kawatek, A. Kolasa, P. Milart, B. Rys, J. Wilamowski - Cwiczenia laboratoryjne z chemii organicznej

11.27
2-BROMO-4-METYLOANILINA
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Odczynniki:
2-bromo-4-metyloacetanilid 9,19 (0,05 m)
kwas chlorowodorowy stez. 10,0 cm® (ok. 0,12 m)
etanol 10,0 cm®
wodorotlenek sodu 2,8 ¢ (0,07 m) - jako roztwér w 15 cm® wody
eter dietylowy do ekstrakcji

UWAGA: Obowiqzujq rekawice ochronne. Praca 7 eterem dietylowym wylqcznie w pomieszczeniu
do prac 7 substancjami tatwopalnymi.

W kolbie okragtodennej o poj. 50 cm’, zaopatrzonej w chlodnicg¢ zwrotna, rozpuszcza si¢ na
goraco 2-bromo-4-metyloacetanilid w 10 cm?® etanolu. Do wrzacego roztworu wkrapla si¢ nastepnie przez
chtodnice zwrotng 10 cm? stez. kwasu chlorowodorowego. Zawartos$¢ kolby ogrzewa si¢ do wrzenia przez
ok. 3 godz. W trakcie ogrzewania w kolbie zaczynaja si¢ pojawia¢ krysztaly chlorowodorku 2-bromo-
4-metyloaniliny. Zawarto$¢ kolby ozigbia si¢ w tazni lodowej, wydzielong s6l odsacza na lejku Biichnera,
przemywa odrobina zimnego etanolu, odciska i suszy.*

Uzyskany chlorowodorek 2-bromo-4-metyloaniliny (ok. 6,5g) przenosi si¢ do kolby
umieszczonej na sprawnym mieszadle magnetycznym, dodaje ok. 15 cm® wody, a nastepnie, w trakcie
intensywnego mieszania, wprowadza sig roztwoér 2,8 g wodorotlenku sodu w 15 cm® wody. Wolna amina
wypada w postaci ciemnego, cigzkiego oleju. Surowy produkt przenosi si¢ do kolby o poj. 500 cm®, w
razie potrzeby wyptukujac go kilkoma cm® etanolu, dodaje ok. 150 cm® wody i prowadzi destylacje z para
wodna, do chwili, az krople destylatu beda catkowicie klarowne.? Ozigbiony destylat przenosi si¢ do
rozdzielacza, oddziela dolna warstwe organiczna, a wodna ekstrahuje dwoma porcjami eteru dietylowego3
po ok. 40 cm®. Potaczone warstwy organiczne suszy si¢ nad pastylkami wodorotlenku sodu,” a nastepnie
rozpuszczalnik odparowuje na wyparce obrotowej pod normalnym cignieniem.” Otrzymuje si¢ 2-bromo-4-
metyloaniling o stopniu czysto$ci wystarczajacym do dalszych syntez (np?® = 1,6020, d = 1,49 g/cm?).°
Czysta 2-bromo-4-metyloanilina krzepnie po ozigbieniu (tt. 14 - 16 °C).

! Przesacz umieszcza si¢ w pojemniku E (roztwory etanolowe).

2 Ostudzona zawartos¢ kolby destylacyjnej do pojemnika W-Z (wodne roztwory zasad nieorganicznych).

3 Warstwe wodna, po doktadnym oddzieleniu eteru, mozna wyla¢ do zlewu pod wyciagiem.

* Po odparowaniu resztek rozpuszczalnika pod wyciagiem, zuzyty wodorotlenek sodu mozna rozpusci¢ w wodzie
(ok. 3 cm® na kazda pastylke), a roztwor wlaé do pojemnika W-Z (wodne roztwory zasad nieorganicznych).

® Destylat umieszcza si¢ w butelce "eter dietylowy do ekstrakeji" lub w pojemniku O.

® Doktadnie oczyszczona 2-bromo-4-metyloaniling mozna otrzymaé na drodze destylacji pod zmniejszonym
cisnieniem, zbierajac frakcje wrzaca 92 - 94 / 14 mmHg.
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