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V.5
KWAS 2-CHLOROBENZOESOWY
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Odczynniki:
kwas antranilowy 7,0 g (0,05 m) siarczan(VI) miedzi(Il) uwodn. 17,5g (0,07 m)
azotan(l11) sodu 3,59 (0,05 m) chlorek sodu 4,6 g (0,08 m)
kwas chlorowodorowy stez. 40,0 cm® disiarczan(1V) sodu 4,2 g (0,02 m)

(pirosiarczyn sodu, Na,S,0s)

UWAGA: Praca ze steonym kwasem. Obowiqzujq rekawice ochronne!

Kwas antranilowy rozpuszcza si¢ w roztworze przygotowanym z 10 cm? stezonego kwasu solnego
i 50 cm® wody. Roztwor chtodzi si¢ do temp. ok. 5 °C i diazuje, wkraplajac zimny roztwor azotanu(III)
sodu w 13 cm® wody. Tymczasem przygotowuje si¢ katalizator, rozpuszczajac na ciepto w kolbie kulistej
0 poj. 250 cm® uwodniony siarczan(V1) miedzi(ll) i chlorek sodu w 65 cm® wody. Nastepnie do goracego
roztworu soli miedzi(Il) dodaje si¢ w ciagu ok. 5 min. roztwoér disiarczanu(IV) sodu w 45 cm® wody,
przez caly czas wstrzasajac naczyniem. Mieszaning chlodzi si¢ do temp. pokojowej i dekantuje ciecz'
znad bezbarwnego osadu chlorku miedzi(I). Osad przemywa si¢ dwukrotnie przez dekantacje woda®
| rozpuszcza si¢ go w 30 cm?® stez. kwasu solnego (roztwdr ten powinien by¢ zuzyty w ciagu 24 godz. od
momentu przygotowania, poniewaz przy dtuzszym staniu ulega utlenieniu). Roztwor, ktéry nie moze by¢
natychmiast uzyty, nalezy przechowywaé¢ w szczelnie zamknigtym naczyniu.

Roztwor chlorku miedzi(I) przenosi sie do duzej zlewki (ok. 600 cm®), ozigbia w lodzie,
a nastepnie dodaje si¢ powoli, mieszajac, roztwdr soli diazoniowej. Reakcja przebiega gwaltownie
Z pienieniem si¢. Mieszaning pozostawia si¢ na 2 - 3 godz., czgsto wstrzasajac. Wytracony kwas
2-chlorobenzoesowy saczy si¢ 1 przemywa mala iloscia zimnej Wody.2 Surowy produkt krystalizuje sig

z wody, zawierajacej nieco etanolu z dodatkiem wegla aktywnego.® Tt. 138 - 139 °C.

! Jezeli roztwér jest bezbarwny, mozna zlaé go do zlewu pod wyciagiem i sptuka¢ obficie woda. W przeciwnym
razie umieszcza si¢ go w pojemniku W-M (wodne roztwory soli wybranych metali).

2 Przesacz wylewa sie do pojemnika W-M (wodne roztwory soli metali przejsciowych).

3 Przesacz po krystalizacji, z ktérego po odparowaniu alkoholu i ozigbieniu nie wypada zaden osad, mozna wylaé
do zlewu.


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwas2chlorobenzoesowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwasantranilowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/azotanIIIsodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwaschlorowodorowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/siarczanVImiedziII.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/chloreksodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/disiarczanIVsodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/disiarczanIVsodu.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma kwasu 2-chlorobenzoesowego™:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i pik izotopowy, odczytujgc ich potozenie i intensywnosc.
Podaj rownanie przynajmniej jednej z drég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki
fragmentacyjne.

Wyijasnij, skad pochodzenie i wzgledng intensywnos¢ pikéw przy m/z = 156 i 158.
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b) Okres! potozenie sygnatéw widocznych na widmie **C NMR, a nastepnie przypisz je precyzyjnie poszczegdlnym
atomom wegla w czasteczce kwasu 2-chlorobenzoesowego. Poréwnaj potozenia sygnatow atomow pierscienia
aromatycznego odczytane z widma NMR z wartosciami obliczonymi na podstawie tablic inkrementéw (podaj zrédto
danych, z ktérego korzystates).
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c) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzan w czasteczce kwasu
2-chlorobenzoesowego.
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! widma MS | *C NMR 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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