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1.4
CHLOREK tert-BUTYLU (2-CHLORO-2-METYLOPROPAN)

OH o > l Cl
Odczynniki:
2-metylopropan-2-ol (alkohol tert-butylowy) 16 cm® (12,0 g, 0,16 mola)
kwas chlorowodorowy stez. 50 cm*® (0,6 mola)
wodoroweglan sodu ok. 10 cm?® roztworu 5 %

chlorek wapnia bezw. lub siarczan(V1)magnezu bezw.

UWAGA: Praca 7 substancjami irqcymi - steZony kwas. Praca w rekawicach ochronnych.

W szczelnym rozdzielaczu o poj. 100 cm® umieszcza sie alkohol tert-butylowy i 40 cm?®
uprzednio ochtodzonego stezonego kwasu chlorowodorowego (UWAGAI').2 Zawarto$é rozdzielacza
wstrzasa sig¢ energicznie przez ok. 2 - 3 minuty i pozostawia na kilka minut. Czynno$¢ t¢ powtarza si¢
kilkakrotnie w ciagu ok. 20 min. Po kazdym wytrzasnigciu nalezy na chwilg otworzy¢ kurek rozdzielacza.
Nastepnie oddziela si¢ dolng warstwe, do rozdzielacza dodaje si¢ kolejna porcjg ok. 10 cm? ochtodzonego
stez. kwasu chlorowodorowego, kilkakrotnie wytrzasa i pozostawia do rozwarstwienia. Warstwe dolna
oddziela sig, a gorna przemywa si¢ kolejno 10 cm® wody, 10 cm® 5 % roztworu wodoroweglanu sodu
(UWAGA!Y) i ponownie 10 cm® wody. Po osuszeniu warstwy organicznej nad bezw. chlorkiem wapnia
(lub bezw. siarczanem(VI) magnezu),® surowy produkt przesacza si¢ do kolbki o poj. ok. 25 cm®
i destyluje w malym zestawie do destylacji frakcjonowanej, zbierajac frakcje wrzaca w temp. 49 - 51 °C.°

UWAGA: pomiar wspétczynnika zatamania $wiatta jest utrudniony ze wzgledu na wysoka lotno$é
produktu. (lit.: np?°=1,3819, d = 0,835 g/lcm®).

! Poczatkowo zawartos¢ rozdzielacza nalezy miesza¢ i ostroznie potrzasa¢ nie zamykajac otworu rozdzielacza
korkiem, gdyz pary chlorku tert-butylu, tworzacego si¢ w tagodnie egzotermicznej reakcji powodowatyby
znaczny wzrost cisSnienia w zamknigtym naczyniu. Po zamknigciu rozdzielacza, jego zawartos¢ trzeba wstrzasnac
mocno trzymajac korek cata dionia i niezwlocznie odpowietrzy¢, otwierajac kranik (ndézka musi by¢
bezwzglednie skierowana skosem ku gorze w strong $ciany dygestorium). Poczatkowo po kazdym wstrzasnigciu
nalezy powtarza¢ operacj¢ wyrownywania cisnienia. Nie zachowanie tych srodkdéw ostroznosci moze
doprowadzi¢ do wytrysnigcia zawartosci rozdzielacza.

? Do rozdzielacza mozna réwniez doda¢ 5 g bezw. chlorku wapnia, co utatwia m. in. rozdziat faz i polepsza nieco
catkowita wydajno$¢ reakcji.

3 Zuzyte roztwory kwasu chlorowodorowego rozciencza si¢ rowna objetoscia wody i umieszeza w pojemniku W-K
(wodne roztwory rozcienczonych kwaséw nieorganicznych). Pozostate roztwory wodne mozna wyla¢ do zlewu.

* Po dodaniu roztworu wodoroweglanu sodu do warstwy zawierajacej resztki kwasu, zawarto$é rozdzielacza
nalezy mieszac¢ i ostroznie potrzasa¢ nie zamykajac otworu rozdzielacza korkiem, gdyz wydziela sig obficie
dwutlenek wegla! Dopiero gdy przestana tworzy¢ si¢ pecherzyki gazu, mozna zamkna¢ rozdzielacz i postgpowac
zgodnie z opisem podanym w przypisie’.

® Po odsaczeniu, $rodek suszacy przemywa si¢ dwukrotnie niewielkimi ilo$ciami acetonu techn. (ok. 10 cm?®),
rozpuszcza w wodzie i roztwor wylewa do zlewu. Aceton uzyty do przemywania umieszcza si¢ w pojemniku A
(zlewki acetonu).

® Podczas destylacji odbieralnik powinien byé umieszczony w lazni lodowej, aby zmniejszy¢ straty lotnego
produktu. Przedgon oraz pozostalo$¢ po destylacji umieszcza si¢ w pojemniku F (ciekte, palne, zawierajace
fluorowce).
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Zinterpretuj podane ponizej widma 2-chloro-2-metylopropanu®;

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i pik izotopowy, odczytujgc ich potozenie i intensywnosc.
Podaj rownanie przynajmniej dwoch z drég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki
fragmentacyjne. Wyjasnij, pochodzenie i wzgledng intensywno$¢ pikdw przy m/z =77 i 79.
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b) Okres! potozenie sygnatéw widocznych na widmie **C oraz 'H NMR, a nastepnie przypisz je precyzyjnie
poszczegblnym atomom wegla i wodoru w czgsteczce chlorku tert-butylu.

Od czego pochodzi sygnat przy 7,26 ppm na widmie "H NMR? Od czego pochodzi sygnat przy ok. 77 ppm na
widmie *C NMR? Wyjasnij jego multipletowos¢.

13C NMR (CDCls, & [ppm]): 'H NMR (CDCls, & [ppm]):

~
~

76,6
674
34,4
1,620

00T —¢

200 175 150 125 100 75 50 25 0 10.0 9.0 8.0 7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0

0.0

¢) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzan w czasteczce chlorku tert-

butylu.
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! Widmo MS I IR zaczerpnieto ze Spectral Database for Organic Compounds (National Institute of Advanced Industrial
Science and Technology, SDBSWeb : http://riodb01.ibase.aist.qo.jp/sdbs/).
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