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

1.5
7,7-DICHLOROBICYKLOJ[4.1.0][HEPTAN

NaOH, TEBA Cl
+ CHCI, >
Cl

Odczynniki:
cykloheksen 10,1 cm® (8,2 g, 0,10 m)
chloroform 16,1 cm® (4,0 g, 0,20 m)
wodorotlenek sodu 10,0 g (0,25 m) (roztwor w 10 cm® wody)
chlorek benzylotrietyloamonowy (TEBA) 0,3 g (1,3 mmola)
chlorek metylenu 40 cm®
kwas chlorowodorowy rozc. (ok. 5 %) 20 cm®

chlorek wapnia bezw.

UWAGA: Praca 7 substancjami toksycznymi w rekawicach ochronnych, wylqcznie pod
wyciqgiem.

Syntezg przeprowadza si¢ w jednym z dwdch proponowanych zestawow A lub B:
zestaw A: kolba trojszyjnej o poj. 250 cm?®, zaopatrzona w chlodnice zwrotna, wkraplacz i termometr,
umieszczona na w tazni wodnej na mieszadle magnetycznym;
zestaw B: kolba trojszyjnej o poj. 250 cm?®, zaopatrzona w mieszadto mechaniczne z uszczelnieniem
(w $rodkowej szyi) oraz chtodnicg zwrotna i termometr (w bocznych szyjach); wkraplacz mocuje si¢ nad
wylotem chtodnicy, kolbg ogrzewa si¢ tagodnie nad plaszczem grzejnym.

W kolbie umieszcza si¢ cykloheksen, chloroform i TEBA. Podczas energicznego mieszania z
wkraplacza dodaje si¢ roztwor wodorotlenku sodu, utrzymujac temperaturg wewnatrz kolby w granicach
30 - 40 °C (w razie potrzeby kolbe nalezy chtodzi¢ woda). Po zakoficzeniu reakcji egzotermicznej kolbg
ogrzewa si¢ do temp. 40 - 50 °C w ciagu 2 godz., caly czas intensywnie mieszajac jej zawarto$c.
Nastepnie dodaje si¢ ok. 30 cm?® wody 1 po ochlodzeniu przenosi si¢ do rozdzielacza, oddziela warstwg
organiczna, a warstwe¢ wodna ekstrahuje si¢ dwukrotnie chlorkiem metylenu (2 x 20 cm3)1. Ekstrakty
faczy si¢ z warstwa organiczna, przemywa woda’, rozcienczonym kwasem chlorowodorowyrnl, ponownie
woda® isuszy nad bezwodnym chlorkiem wapnia®. Po oddestylowaniu rozpuszczalnika® na wyparce
obrotowej, oleista pozostatos¢ destyluje si¢ pod zmniejszonym cisnieniem” zbierajac frakcje o temp. wrz.
76 - 79 °C przy cisnieniu 15 mmHg i mierzy wspolczynnik zalamania $wiatla otrzymanego produktu (lit.
np? = 1,5020, d = 1,212 glcm®).°

! Polaczone wszystkie warstwy wodne nalezy starannie oddzieli¢ od resztek rozpuszczalnikéw i umiesci¢ w
pojemniku W-Z (wodne roztwory zasad nieorganicznych). Resztki rozpuszczalnikéw wla¢ do pojemnika F
(ciekte, palne, zawierajace fluorowce).

2 Po odparowaniu resztek rozpuszczalnika pod wyciagiem, zuzyty chlorek wapnia mozna rozpuscié¢ w duzej ilosci
wody, a roztwor wyla¢ do kanalizacji.

3 Oddestylowany chlorek metylenu mozna umiesci¢ w butelce "chlorek metylenu do ekstrakcji" lub w pojemniku
F.

*W trakcie destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem zawarto$é kolby moze sig pieni¢ - nalezy uzyé odpowiednio
wigksza kolbke.

® Przedgon i pozostatosci po destylacji umiesci¢ w pojemniku F.
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