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11.34
OCTAN IZOAMYLU

CH,COOH + (CHs),CHCH,CH,OH _H;j§4 CH5COOCH,CH,CH(CHs),
Odczynniki:
kwas octowy lodowaty 17 cm?® (0k.0,3 m)
alkohol izoamylowy (3-metylobutan-1-ol) 16,3 cm® (13,2 g, 0,150 m)
kwas siarkowy (V1) 98% 1cm?
wodoroweglan sodu, roztwor 5% 50 cm®

siarczan(VV1)magnezu bezw.

UWAGA: Praca 7 substancjami toksycznymi i Zrqcymi. Zaleca si¢ prace w rekawicach
ochronnych i pod wycigqgiem.

W kolbie okraglodennej o poj. 100 cm® | zaopatrzonej w chtodnic¢ zwrotna umieszcza si¢ kwas
octowy, alkohol izoamylowy i kwas siarkowy(VI). Mieszaning ogrzewa si¢ do wrzenia przez
przynajmniej 1 godzing. Po ochlodzeniu umieszcza sie ja w rozdzielaczu, dodaje 60 cm® wody
| energicznie wstrzasa. Warstwe organiczng przemywa si¢ kolejno woda, dwukrotnie roztworem
wodoroweglanu sodu (UWAGAL!Y), ponownie woda? ,a nastepnie suszy nad bezwodnym siarczanem(VI)
magnezu. Roztwor oddziela si¢ od srodka susza(cego,3 saczac go przez luzny zwitek waty umieszczony w
nozce matego lejka bezposrednio do matej kolbki okragtodennej,* po czym destyluje przy uzyciu krotkiej
kolumny Vigreux, zbierajac frakcje wrzaca w zakresie 136 — 141 °C.> Octan izoamylu jest bezbarwna
ciecza o wyraznym zapachu bananow (np? = 1,4000, d = 0,876 g/lcm®). Czystos¢ produktu weryfikuje sig
W oparciu o zarejestrowane widmo IR.

[

Po dodaniu roztworu wodorowgglanu sodu do warstwy zawierajacej resztki kwasu, zawarto$¢ rozdzielacza
nalezy mieszac¢ i ostroznie potrzasa¢ nie zamykajac otworu rozdzielacza korkiem, gdyz wydziela sig obficie
dwutlenek wegla! Dopiero gdy przestana tworzy¢ sie pecherzyki gazu, mozna zamkna¢ rozdzielacz, mocno
trzymajac korek cata dtonig wstrzasna¢ zawartos$¢ rozdzielacza i niezwlocznie odpowietrzy¢, otwierajac kranik
(nd6zka musi by¢ bezwzglednie skierowana skosem ku gorze w strong $ciany dygestorium). Poczatkowo po
kazdym wstrzas$nieciu nalezy powtarza¢ operacje wyrownywania cisnienia. Nie zachowanie tych srodkoéw
ostroznos$ci moze doprowadzi¢ do wytry$nigcia zawarto$ci rozdzielacza.

? Polaczone warstwy wodne umieszcza si¢ w pojemniku W-K (wodne roztwory kwasow).

3 W celu zminimalizowania strat estru érodek suszacy i wate w lejku mozna przemy¢ kilkoma mililitrami chlorku
metylenu, dotaczajac rozpuszczalnik do cieczy poddawanej destylacji. Po odparowaniu resztek rozpuszczalnika
pod wyciagiem, zuzyty siarczan magnezu mozna rozpusci¢ w duzej ilosci wody, a roztwor wyla¢ do kanalizacji.

* Srodek suszacy, kolbke i lejek z watka mozna przephuka¢ kilkoma mililitrami chlorku metylenu, w celu
ilosciowego wymycia produktu. Podczas destylacji chlorek metylenu bgdzie stanowit pierwsza frakcje, wrzaca w
zakresie ok. 45 — 50°C. Destylat ten umieszcza si¢ w pojemniku F.

® Przedgon oraz pozostalo$é po destylacji nalezy umiescié w pojemniku O (ciekle, palne bez fluorowcow).



../KARTY/chlorekmetylenu.pdf
../KARTY/chlorekmetylenu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/octanizoamylu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwasoctowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/alkoholizoamylowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwassiarkowyVI.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/wodoroweglansodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/siarczanVImagnezu.pdf

A. Czarny, B. Kawatek, A. Kolasa, P. Milart, B. Rys, J. Wilamowski - Cwiczenia laboratoryjne z chemii organicznej 2012/13

Zinterpretuj podane ponizej widma' octanu izoamylu:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy i pik molekularny, odczytujac ich potozenie i intensywnos¢. Podaj rownania
przynajmniej dwéch droég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki fragmentacyjne.
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b) Okresl potozenie, integracje i multipletowos¢ sygnatéw widocznych w widmie 'H NMR. Przypisz precyzyjnie kazdy
z multipletéw poszczegdinym grupom nieréwnocennych protondw w czasteczce octanu izoamylu.

c¢) Okresl potozenie sygnatow widocznych w widmie ¥C NMR, a nastepnie przypisz je precyzyjnie poszczegdinym
atomom wegla w czgsteczce octanu izoamylu. Od czego pochodzi sygnat przy ok. 77 ppm? Wyjasnij jego
multipletowos¢.
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d) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzan w czgsteczce octanu izoamylu.
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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/), a NMR z bazy widm Sigma-AIdrich®
(http://www.sigmaaldrich.com).



http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/
http://www.sigmaaldrich.com/

