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Odczynniki:
p-toluidyna (4-metyloanilina) 2,2 g (0,02 m) siarczan(1V) sodu ok.0,5¢g
kwas chlorowodorowy stez. 5,1 cm® wodorotlenek sodu roztwor 10 %
azotan(l11) sodu 1,59 (0,02 m) jodek potasu 3,6 g (0,022 m)

etanol do krystalizacji

UWAGA: Praca ze steonym kwasem i toksycznq aming aromatycing. Obowiqzujq rekawice
ochronne!

Mieszanine p-toluidyny, kwasu chlorowodorowego stez. i 5 cm® wody ogrzewa sie do catkowitego
rozpuszczenia aminy. Roztwor chlodzi sie do temp. 0 - 5 °C, energicznie miesza i dodaje do niego
niewielka 1lo$¢ pokruszonego lodu. Aming diazuje sig, wkraplajac powoli roztwér azotanu(Ill) sodu w
4cm® wody i utrzymujac temperature w granicach 0 - 5 °C. Nastepnie do zlewki dodaje sig, ciagle
mieszajac, roztwor jodku potasu w 6 cm® wody. Mieszaning pozostawia si¢ przez jedna godzing w temp.
pokojowej, a nastgpnie ogrzewa si¢ ostroznie na tazni wodnej, az przestanie wydziela¢ si¢ azot. Po
ochtodzeniu, na dnie osadza si¢ ciemny olej, ktory zaczyna krzepna¢. Warstwe wodna zlewa si¢ mozliwie
dokladnie,! a do pozostalosci dodaje si¢ siarczan(IV)sodu w celu usunigcia ciemnego zabarwienia
(niekiedy potrzebne jest lagodne ogrzewanie),” po czym mieszaning alkalizuje sie¢ 10 % roztworem
wodorotlenku sodu, aby oddzieli¢ powstaty krezol. Mieszaning destyluje si¢ z para wodna, stosujac jako
odbieralnik zlewke.® Staly 4-jodotoluen odsacza sie* i rekrystalizuje z mozliwie matej ilosci etanolu (kilka
cm®) z dodatkiem kilku kropel wody (bez saczenia przez saczek faldowany).”> Podczas wszystkich
operacji nalezy pamigtaé, ze 4-jodotoluen jest zwigzkiem, ktory latwo sublimuje! Nalezy

przechowywa¢ go w szczelnie zamknigtych naczyniach. Tt. 34 - 36 °C (t. wrz. 211 °C).

! Zdekantowany roztwor umieszcza si¢ w pojemniku W-K (wodne roztwory kwasow).

? Roztwér znad surowego 4-jodotoluenu umieszcza si¢ w pojemniku W-Z (wodne roztwory zasad).

3 Po ostudzeniu, roztwér w kolbie destylacyjnej ostroznie (pod wyciagiem) zakwasza si¢ wobec papierka
uniwersalnego rozc. kwasem chlorowodorowym. Po wysuszeniu, wytracony osad wraz z saczkiem umieszcza si¢
w pojemniku P (state, palne). Przesacz umieszcza si¢ w pojemniku W-K.

* Przesacz mozna wylaé do zlewu.

> Przesacz po krystalizacji umieszcza si¢ w pojemnku E (roztwory etanolowe).


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/4jodotoluen.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/4metyloanilina.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwaschlorowodorowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/azotanIIIsodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/etanol.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/siarczanIVsodubezw.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/wodorotleneksodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/jodekpotasu.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma 4-jodotoluenu™:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i pik izotopowy, odczytujgc ich potozenie i intensywnosc¢.
Podaj réwnanie przynajmniej jednej z drég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki
fragmentacyjne.
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b) Okresl potozenie, integracje i multipletowos$¢ sygnatéw widocznych w widmie 'H NMR i przypisz je
poszczegblnym grupom nieréwnocennych protonéw w czasteczce 4-jodotoluenu.

'H NMR (CDCl,):
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Rozszerzony zakres 6,5 — 8,0 ppm:
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1 Widmo MS zaczerpnigto ze Spectral Database for Organic Compounds (National Institute of Advanced Industrial Science and
Technology, SDBSWeb : http:/riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/), a IR z bazy widm Sigma-Aldrich® (http://www.sigmaaldrich.com).



http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/
http://www.sigmaaldrich.com/
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c) Okresl potozenie sygnatow widocznych na widmie ®C NMR, a nastepnie przypisz je precyzyjnie poszczegdlnym
atomom wegla w czgsteczce 4-jodotoluenu. Od czego pochodzi sygnat przy ok. 77 ppm? Wyjasnij jego
multipletowosc¢.
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Poréwnaj potozenia sygnatéw atoméw pierscienia aromatycznego odczytane z obu widm NMR z warto$ciami
obliczonymi na podstawie tablic inkrementéw (podaj zrédto danych, z ktérego korzystates).
d) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzah w czasteczce 4-jodotoluenu.

MICRONS NICOLET 208X FT-IR
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