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KWAS 4-ACETYLOAMINOBENZOESOWY
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Odczynniki:
4-metyloacetanilid 3,0 g (0,020 mola)
manganian(V1l) potasu 9,5 ¢ (0,060 mola)
kwas chlorowodorowy stez. 5,0 cm?®

UWAGA: Praca ze steZonym kwasem. Obowigzujg rekawice ochronne!

Do kolby okragtodennej o poj. 100 cm® z szerokim szlifem, umieszczonej w lazni olejowej na
mieszadle magnetycznym, poprzez plastikowy lejek do osadow wprowadza si¢ 4-metyloacetanilid i
25 cm?® wody. Zawiesing miesza si¢ intensywnie, ogrzewa do temperatury 70 °C, kontrolujac
temperature termometrem kontaktowym zanurzonym w tazni olejowej. Nastepnie wprowadza si¢
malymi porcjami (!) sproszkowany (!) manganian(VII) potasu przez 2 - 3 godz. Po zakonczeniu
utleniania, pozostawia si¢ mieszaning reakcyjng do nastepnej pracowni. Odstany roztwor sgczy sie,
a pozostaty w kolbie osad tlenku manganu(IV) przemywa si¢ 10 cm® goracej wody 1 s3aczy. Osad na
lejku Biichnera przemywa sie dwukrotnie 10 cm® goracej wody." Potaczone przesacze® zageszcza sie
do 1/4 objetosci (np. w parownicy umieszczonej na tazni wodnej).3 Kwas 4-acetyloaminobenzoesowy
wytraca sie przez dodanie ok. 5 cm® stez. kwasu chlorowodorowego, az do wystapienia odczynu silnie
kwasnego (wobec papierka Kongo lub uniwersalnego papierka wskaznikowego). Wytracony produkt
odsacza sie, przemywa woda” i suszy. Otrzymuje sie zwiazek o tt. 259 - 261 °C (z rozkladem).

ZADANIE DODATKOWE: W przesaczu pozostalym po odsaczeniu produktu moze znajdowac

si¢ pewna ilo§¢ kwasu p-aminobenzoesowego (skad?). Zaproponuj prosty test laboratoryjny, ktory

pozwoli na jego wykrycie. Po konsultacji z prowadzacym, wykonaj go i wyciagnij wnioski.

! Osad umieszcza sie w pojemniku N (state, niepalne).

2 Jezeli przesacze maja charakterystyczne, fioletowe zabarwienie, nalezy skonsultowaé sie z prowadzacym, ustalajac
metode¢ redukcji jondw manganianowych(VII). Proba zakwaszenia takiego roztworu kwasem solnym doprowadzitaby do
wytworzenia toksycznego gazowego chloru!

3 Jezeli w roztworze widoczny jest jakikolwiek osad, nalezy 20 ponownie przesaczyc.

* Potaczone przesacze umieszcza sic w pojemniku W-K (wodne roztwory rozcienczonych kwasdéw nieorganicznych).


http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwas4acetyloaminobenzoesowy.pdf
http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/4metyloacetanilid.pdf
http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/manganianVIIpotasu.pdf
http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwaschlorowodorowy.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma' kwasu 4-(acetyloamino)benzoesowego:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i pik izotopowy, odczytujgc ich potozenie i
intensywnos¢. Podaj réwnania przynajmniej dwoch drég 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 poszczegdélnym grupom nieréwnocennych protondéw w czgsteczce analizowanego kwasu.

c) Okresl potozenie sygnatow widocznych w widmie *C NMR, a nastepnie przypisz je precyzyjnie
poszczegblnym atomom wegla w czgsteczce kwasu 4-(acetyloamino)benzoesowego.

Poréwnaj potozenia sygnatéw atoméw pierscienia aromatycznego odczytane z obu widm NMR z warto$ciami
obliczonymi na podstawie tablic inkrementéw (podaj zrédto danych!). Od czego pochodzg sygnaty zaznaczone
na widmach czerwonymi strzatkami? Wyjasnij multipletowos$¢é sygnatu przy 40 ppm w 13C NMR.
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d) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR(ATR) drganiom poszczegdlnych wigzah w czgsteczce kwasu
4-(acetyloamino)benzoesowego.
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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/

