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Odczynniki:
acetanilid 2,29 (0,016 m)
kwas octowy lod. 12,0 cm®
brom 1,0 cm*®(3,0 g, 0,019 m)

wodorosiarczan(1V) sodu — staty lub roztwor do usunigcia nadmiaru bromu

UWAGA: Brom jest silnie Zrgqcym odczynnikiem - ciekly brom wywoluje powaine oparzenia,

a jego pary majq niegzwykle mocne dzialanie draznigce! Praca w rekawicach ochronnych, pod scistym

nadzorem asystenta, wylqcznie pod sprawnym wyciqgiem.

W kolbie stozkowej o poj. 50 cm® rozpuszcza si¢ acetanilid w 7,0 cm® kwasu octowego
lodowatego, a w matej kolbce brom w 5,0 cm?® lodowatego kwasu octowego. Roztwor bromu przenosi si¢
do wkraplacza umocowanego nad kolba stozkowa. Kolbg¢ umieszcza si¢ w zimnej wodzie 1 wkrapla
powoli roztwor bromu stale wstrzasajac kolba. Po dodaniu calej ilosci bromu roztwdr powinien
wykazywac barwg jasnopomaranczowa wywotang malym nadmiarem bromu. Produkt reakcji czgSciowo
krystalizuje. Mieszaning pozostawia si¢ w temperaturze pokojowej na pét godziny, wstrzasajac co pewien
czas. Nastgpnie wylewa si¢ ja do 50 cm® wody 1 poplukuje kolbe dalszymi 20 cm® wody. Jezeli
mieszanina wykazuje nadal pomaranczowe zabarwienie, dodaje si¢ do niej roztwor wodorosiarczanu(IV)
sodu w ilo$ci Scisle wystarczajacej do jej odbarwienia. Krystaliczny osad odsacza si¢ na lejku Biichnera,
przemywa zimna woda i doktadnie odciska szerokim szklanym korkiem.* Surowy produkt oczyszcza sie
przez krystalizacj¢ z odpowiednio dobranego rozpuszczalnika.2 Otrzymuje si¢ prawie bezbarwne
krysztaly 4-bromoacetanilidu o tt. 167 °C. Czysto$¢ produktu (np. zanieczyszczenie izomerem orto) sprawdza

sie metoda TLC w uktadzie SiO,/CHCI;. Jesli kolejnym etapem jest synteza 4-bromoaniliny, t¢ operacje mozna

pominag.

! Przesacz rozciencza si¢ woda i wylewa do zlewu po wyciagiem.
? Nalezy postepowa¢ zgodnie z opisem podanym przy éwiczeniu wstepnym - Krystalizacja.


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/4bromoacetanilid.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/acetanilid.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwasoctowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/brom.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/wodorosiarczanIVsodu.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma' 4-bromoacetanilidu:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i piki izotopowe, odczytujgc ich potozenie i intensywnosc.
Podaj réwnania przynajmniej dwoch drég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki fragmentacyjne.
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b) Okresl potozenie i multipletowo$é sygnatéw widocznych w widmie 'H NMR. Przypisz precyzyjnie kazdy
Z sygnatéw poszczegélnym grupom nierdwnocennych protondw w czasteczce 4-bromoacetanilidu. Wyjasnij ksztatt
multipletu przy 7,5 ppm. Poréwnaj odczytane z widma potozenie sygnatéw protondw przy pierscieniu aromatycznym
z wartosciami obliczonymi na podstawie tablic inkrementéw (podaj zrédto danych, z ktérego korzystates).
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¢) W widmie IR przypisz charakterystyczne pasma poszczegdinym wigzaniom w czasteczce. Dla utatwienia niektére

z tych pasm wskazano na widmie czerwonymi strzatkami.
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! Widma zaczerpnieto ze Spectral Database for Organic Compounds (National Institute of Advanced Industrial Science and
Technology, SDBSWeb : http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/) oraz z bazy widm Sigma-AIdrich®
(http://www.sigmaaldrich.com).
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