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111.d.3
4-tert-BUTYLO-1,2-DIMETYLOBENZEN

CHj CHj
CHs CH3
FeCI3
+ (CHg)sCCl
C(CHs)s

Odczynniki:
chlorek tert-butylu 6,6 cm® (5,5 g, 0,06 m)
0-ksylen 5,9 cm® (5,3 g, 0,05 m)
chlorek zelaza(Ill) bezw. 0,29
wodoroweglan sodu - roztwér nasycony 30 cm®
chlorek sodu - roztwor nasycony 30 cm®
eter naftowy (tw. 40 — 60 °C) 20 cm® (mozna zastapi¢ heksanem)

bezw. chlorek wapnia lub siarczan(\VV1)magnezu bezw.

UWAGA: Przed rozpoczeciem reakcji cata aparatura musi by¢ dokladnie wysuszona!

W kolbie dwuszyjnej o poj 100 cm® zamontowanej na mieszadle magnetycznym i zaopatrzonej
W chlodnicg zwrotna z urzadzeniem do pochlaniania chlorowodoru® umieszcza sie 0-ksylen oraz 5,0 cm®
chlorku tert-butylu. Porcjami dodaje si¢ staly bezw. chlorek zelaza(Ill), utrzymujac temperaturg
pokojowa. Obserwuje si¢ intensywne wydzielanie chlorowodoru. Po ok 30 min. dodaje si¢ 1,6 cm®
chlorku tert-butylu i mieszanie kontynuuje si¢ przez 1 godz. w temp. pokojowej, a potem ogrzewa si¢
jeszcze przez 15 min. w lazni olejowej o temperaturze ok. 140°C. Po zakonczeniu reakcji, mieszaning
rozcieficza sig ok. 20 cm® eteru naftowego, przenosi do rozdzielacza, przemywa nasyconym roztworem
wodoroweglanu sodu (UWAGA!Z),3 a nastepnie roztworem chlorku sodu. Warstwe organiczng suszy si¢
bezw. chlorkiem wapnia lub siarczanem magnezu. Nastepnie oddziela sie srodek suszacy”, eter naftowy
oddestylowuje si¢ na wyparce, a pozostata ciecz przenosi si¢ pipetka Pasteura do matej kolbki i poddaje
destylacji pod cisnieniem atmosferycznym.® Otrzymuje si¢ bezbarwna ciecz o t. wrz. 209 °C i np® =
1,5000.

! Po zakonczeniu reakcji, roztwor z pochtaniacza umieszcza si¢ w pojemniku W-K (wodne roztwory kwasow
nieorganicznych).

2 Po dodaniu roztworu wodoroweglanu sodu do warstwy zawierajacej resztki kwasu, zawarto$é rozdzielacza
nalezy mieszac i ostroznie potrzasac¢ nie zamykajac otworu rozdzielacza korkiem, gdyz wydziela sig obficie
dwutlenek wegla! Dopiero gdy przestana tworzy¢ si¢ pecherzyki gazu, mozna zamkna¢ rozdzielacz, mocno
trzymajac korek cata dtonia wstrzasna¢ zawarto$¢ rozdzielacza i niezwlocznie odpowietrzy¢, otwierajac kranik
(no6zka musi by¢ bezwzglednie skierowana skosem ku gorze w strong $ciany dygestorium). Poczatkowo po
kazdym wstrzasnieciu nalezy powtarzac¢ operacj¢ wyrownywania cisnienia. Nie zachowanie tych srodkow
ostroznos$ci moze doprowadzi¢ do wytry$nigcia zawartosci rozdzielacza.

3 Warstwe wodna z pierwszej ekstrakcji nalezy umiescié w pojemniku W-M (wodne roztwory soli metali
przejsciowych), warstwe wodna po drugim przemywaniu mozna wyla¢ do wody.

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

> Przedgon i pozostato$é po destylacji umieszcza si¢ w pojemniku O (ciekte, palne, bez fluorowcow).
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