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4-BROMOANILINA
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Odczynniki:
4-bromoacetanilid 2,14 g (10 mmoli)
kwas chlorowodorowy stez. 2,5 cm® (ok. 30 mmoli)
etanol 5,0 cm?® (oraz do krystalizacji)
wodorotlenek sodu 2,0 g (50 mmoli) - jako roztwor w 38 cm® wody (ok. 5 %)

UWAGA: Obowiqzujq rekawice ochronne. Praca tylko pod wyciqgiem.

W kolbce okragtodennej 0 poj. 50 cm®, zaopatrzonej w chiodnice zwrotna, rozpuszcza sie na
goraco 4-bromoacetanilid w 5 cm? etanolu. Do wrzacego roztworu wkrapla si¢ nastgpnie przez chtodnice
zwrotng 2,5 cm® stez. kwasu chlorowodorowego. Zawarto$¢ kolby ogrzewa si¢ do wrzenia przez ok.
40 min. Po tym czasie probka roztworu, po rozcienczeniu woda, powinna pozostawaé catkowicie
przezroczysta. W przeciwnym wypadku ogrzewanie nalezy kontynuowac jeszcze przez 20 - 30 min.
Nastepnie do roztworu dodaje si¢ ok. 18 cm® wody i laczy kolbg z matla chtodnica destylacyjna. Zbiera si¢
ok. 12 cm® destylatu, sktadajacego si¢ glownie z octanu etylu, etanolu i wody.! Pozostaly roztwor,
zawierajacy chlorowodorek 4-bromoaniliny, przenosi sig¢ do kolby okragtodennej o poj. 500 cm®,
rozcienicza si¢ ok. 12 cm? zimnej wody 1, mieszajac energicznie, dodaje si¢ 5 % roztwor wodorotlenku
sodu, az do uzyskania odczynu wyraznie zasadowego. Produkt reakcji wydziela si¢ w postaci oleju, ktory
szybko krystalizuje. Kolbe podtacza si¢ do zestawu do destylacji z para wodna i przeprowadza destylacje
produktu. Czysta 4-bromoanilina wytraca si¢ w odbieralniku w postaci bezbarwnego osadu, ktory odsacza
sie,” suszy i mierzy jego temperature topnienia. Jezeli temperatura topnienia produktu odbiega od
warto$ci literaturowych  (lit. tt. 65 - 66 °C), mozna przeprowadzi¢ rekrystalizacje 4-bromoaniliny

Z rozcienczonego etanolu.® Czysto$¢ zwiazku nalezy dodatkowo potwierdzi¢ technika TLC (SiO2/CHCIs).

b Alternatywnie, roztwor mozna zagesci¢ do ok. polowy objetosci wykorzystujac wyparke obrotowa. W kazdym
przypadku destylat umieszcza sie w pojemniku O (ciekte, palne, bez fluorowcow).

? Wode z kolby destylacyjnej umieszcza si¢ w pojemniku W-Z (wodne roztwory zasad nieorganicznych), zas
przesacz po odsaczeniu produktu z destylatu mozna wyla¢ do kanalizacji.

¥ Niezaleznie od zastosowanego stosunku etanol : woda, krystalizacja wiaze si¢ ze znacznymi stratami produktu.
Przesacz po krystalizacji umieszcza si¢ w pojemniku E (roztwory etanolowe).


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/4bromoanilina.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/4bromoacetanilid.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwaschlorowodorowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/etanol.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/wodorotleneksodu.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma® 4-bromoaniliny:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i piki izotopowe, odczytujac ich potozenie i intensywnos$e.
Podaj réwnania przynajmniej dwdch drég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki fragmentacyjne.
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b) Okres| potozenie, integracje i multipletowos¢ sygnatéw widocznych w widmie *H NMR. Przypisz precyzyjnie kazdy
Zz multipletéw poszczegdinym grupom nieréwnocennych protondw w czgsteczce 4-bromoaniliny.

c) Okresl potozenie sygnatow widocznych w widmie BC NMR, a nastepnie przypisz je precyzyjnie poszczegolnym
atomom wegla w czgsteczce 4-bromoaniliny. Od czego pochodzi sygnat przy ok. 77 ppm? Wyjasnij jego
multipletowos¢.

Poréwnaj potozenia sygnatow atomow pierscienia aromatycznego odczytane z obu widm NMR z warto$ciami
obliczonymi na podstawie tablic inkrementéw (podaj zrédio danych, z ktérego korzystates).
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d) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzan w czasteczce 4-bromoaniliny.

Zastanow sie, w jaki sposéb przygotowano probke do rejestraciji widma IR (np. pastylka w KBr, zawiesina w Nujolu,
film cieczy)
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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.qo.jp/sdbs/) oraz z bazy widm Sigma-Aldrich®
(http://www.sigmaaldrich.com).
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