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11.12
OCTAN CYKLOHEKSYLU
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Odczynniki:

cykloheksanol 10,0 cm® (9,6 g, 0,096 m)

bezwodnik octowy 9,5 cm® (10,3 g, 0,101 m)

kwas siarkowy(V1) 98 % 3 krople

weglan sodu, roztwér 10 % ok. 15 cm® (nalezy przygotowac samodzielnie!)
chlorek metylenu ok. 40 cm®

siarczan(V1) magnezu bezw.

UWAGA: Praca wylqcznie pod wyciqgiem, w rekawicach ochronnych.

W kolbie okragtodennej o poj. 50 cm®, zaopatrzonej w chiodnice zwrotna z rurka z chlorkiem
wapnia, miesza si¢ cykloheksanol z bezwodnikiem octowym' i ostroznie dodaje si¢ kwas siarkowy(VI).
Mieszanine ogrzewa sie w termostatowanej lazni olejowej o temp. 100 °C przez 2 godziny. Po
ochtodzeniu zawarto$¢ kolby wlewa sie do ok. 30 cm® wody z lodem, znajdujacej sie w rozdzielaczu.
Warstwe estrowa oddziela sig, a warstwg wodna ekstrahuje si¢ dwukrotnie chlorkiem metylenu,2 porcjami
po ok. 20 cm®, Ekstrakty organiczne taczy sig, przemywa si¢ kolejno woda, roztworem weglanu sodu
(UWAGA!g) | ponownie woda.? Roztwor estru suszy si¢ nastgpnie nad bezw. siarczanem(VI) magnezu,
srodek suszacy odsacza si¢®, chlorek metylenu oddestylowuje sie na wyparce obrotowej.” Pozostato§é
poddaje si¢ destylacji (w matym zestawie!) zbierajac frakcje wrzaca w temp. 173-176 °c.° Stopien
czystosci produktu mozna oszacowa¢ mierzac wspotczynnik zatamania $wiatla oraz rejestrujac
i analizujac widmo IR otrzymanego produktu. Czysty ester ma posta¢ bezbarwnej, oleistej cieczy o
owocowym zapachu (lit. np®® = 1,4390, d = 0,966 g/cm?®).

! Bezwodnik octowy nalezy pobraé bezposrednio przed rozpoczeciem reakcji, a wszystkie operacje z tym
zwiazkiem nalezy wykonywac¢ mozliwie szybko - rozktada si¢ pod wptywem wilgoci z powietrza.

2 Polaczone warstwy wodne, po starannym oddzieleniu eteru, mozna wylaé do zlewu pod wyciagiem.

% Po dodaniu roztworu weglanu sodu do warstwy zawierajacej resztki kwasu, zawarto$é rozdzielacza nalezy
mieszac 1 ostroznie potrzasa¢ nie zamykajac otworu rozdzielacza korkiem, gdyz wydziela si¢ obficie
dwutlenek wegla! Dopiero gdy przestana tworzy¢ si¢ pecherzyki gazu, mozna zamkna¢ rozdzielacz, mocno
trzymajac korek cata dtonig wstrzasna¢ zawarto$¢ 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
ostroznosci moze doprowadzi¢ do wytrysnigcia zawartosci rozdzielacza.

* Srodek suszacy, po odparowaniu rozpuszczalnika (kolbke umiesci¢ pod wyciagiem!), rozpuszcza w wodzie,
a otrzymany roztwor wylewa do zlewu pod wyciagiem.

> Oddestylowany chlorek metylenu mozna umiescié¢ w butelce "chlorek metylenu do ekstrakeji" lub w pojemniku
F.

® Przedgon oraz pozostato$é po destylacji nalezy umiesci¢ w pojemniku O (ciekle, palne bez fluorowcow).



www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/octancykloheksylu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/cykloheksanol.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/bezwodnikoctowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwassiarkowyVI.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/weglansodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/chlorekmetylenu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/siarczanVImagnezu.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma® octanu cykloheksylu:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy i wyjasnij, dlaczego nie jest widoczny pik molekularny. Podaj réwnania
przynajmniej dwéch drog rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki fragmentacyjne.
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b) Okresl potozenie, integracje i multipletowosé sygnatéw widocznych w widmie *H NMR. Przypisz je odpowiednim
grupom protondéw w czasteczce octanu cykloheksylu. Wyjasnij, dlaczego w zakresie 1 — 2 ppm widoczny jest
ppm?
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Rozszerzony zakres 1 — 5 ppm:
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! widmo MS zaczerpnieto ze Spectral Database for Organic Compounds (National Institute of Advanced Industrial Science
and Technology, SDBSWeb : http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/).



http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/
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c) Okresl potozenie sygnatéw widocznych w widmie *C NMR, a nastepnie przypisz precyzyjnie kazdy z nich
poszczegdlinym atomom wegla w czasteczce octanu cykloheksylu. Od czego pochodzi sygnat przy ok. 77 ppm?

Wyjasnij jego multipletowos$¢.
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d) Przypisz pasma w widmie IR drganiom rozciggajacym wszystkich wigzan w czgsteczce octanu cykloheksylu
(probka preparatu studenckiego). Od czego pochodzg pasma zaznaczone czerwong strzatkg?
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