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2,2,2-TRICHLOROETANOL
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CClhimC—H —N3BHs oL —G—h
OH h
Odczynniki:
wodzian (hydrat) chloralu 16,59 (0,1 m)
tetrahydroboran sodu 1,3 g (0,03 m)
kwas chlorowodorowy (1:4) 10 cm®
eter dietylowy 25 cm®

siarczan(V1) magnezu bezw.

UWAGA: Tetrahydroboran sodu jest zwiqzkiem silnie alkaliczcnym. Obowiqzujq rekawice
ochronne. Eter dietylowy jest substancjq latwopalnq — praca w pokoju do pracy z materiatami
tatwopalnymi!

W zlewce o poj. 100 cm® rozpuszcza si¢ hydrat chloralu w 20 cm® wody i umieszcza ja w lazni
wodnej o temperaturze pokojowej. W matym wkraplaczu umieszcza si¢ roztwor tetrahydroboranu sodu
w 20 cm® zimnej wody, sporzadzony bezposrednio przed reakcja. Do roztworu hydratu chloralu
wkrapla si¢ roztwor tetrahydroboranu sodu z taka szybkoscia, aby temperatura mieszaniny wynosita 25
— 30 °C (reakcja jest egzotermiczna, zaleca si¢ pomiar temperatury malym, szklanym termometrem).
Zawarto$¢ zlewki nalezy w czasie wkraplania miesza¢ na mieszadle magnetycznym. Po dodaniu
tetrahydroboranu, mieszanine reakcyjna pozostawia si¢ na 15 min w tazni o temperaturze ok. 35°C
i nadal miesza. Nastgpnie dodaje si¢ powoli kwas chlorowodorowy (1:4) az do uzyskania odczynu
kwasnego. Roztwor przenosi si¢ do rozdzielacza, dodaje 25 cm® eteru dietylowego, wytrzasa
| pozostawia do rozdzielenia si¢ warstw. (Uwaga: Przed kolejnymi operacjami nalezy sprawdzi¢, ktora
z faz jest organiczna, a ktora wodna — czasami dochodzi do inwersji faz!) Warstwg organiczna
oddziela si¢!, przemywa niewielka iloscia WOdyZ, suszy nad bezw. siarczanu(VI) magnezu, a nastgpnie
saczy przez karbowany saczek® do kolby okragtodennej o poj. 100 cm®. Po usunigciu eteru na wyparce,
pozostato§¢ przenosi si¢ pipeta Pasteura do kolbki potaczonej z malym zestawem destylacyjnym
i destyluje sie, zbierajac 2,2,2-trichloroetanol w temp. 151 — 153 °C (np®® = 1,4885)."

! Fazg wodna umieszcza si¢ w pojemniku W-K (wodne roztwory rozcieficzonych kwasow nieorganicznych).

? Faze wodna mozna wyla¢ do zlewu.

¥ Srodek suszacy po przemyciu niewielka iloscia eteru dietylowego i wysuszeniu (w kolbie pod wyciagiem!),
mozna rozpusci¢ w wodzie, a roztwor wyla¢ do zlewu.

* Przedgon oraz pozostato$¢ po destylacji umieszcza si¢ w pojemniku F (ciekte, palne, zawierajace fluorowce).


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/222trichloroetanol.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/hydratchloralu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/tetrahydroboransodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwaschlorowodorowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/eterdietylowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/siarczanVImagnezu.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma' 2,2,2-trichloroetanolu:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy i 00T
pik molekularny, odczytujac ich potozenie i

intensywno$¢. W jaki sposob mozna 0
wyjasni¢ pochodzenie, uktad i wzgledne g i
intensywnosci pikow przy m/z 113, 115, £ 77
1171119 ? Podaj réwnanie drogi =
fragmentacji ttumaczacej powstawanie = |
piku podstawowego. oer |

MS—HW—4410

b) Okresl potozenie sygnatéw widocznych

w widmie *C NMR, a nastepnie przypisz

je precyzyjnie poszczegélnym atomom wegla w
czasteczce 2,2,2-trichloroetanolu. Od czego
pochodzi sygnat przy 77 ppm? Wyjasnij jego
multipletowosc¢..

c) Okresl potozenie i integracje sygnatéw widocznych

w widmie *H NMR. Przypisz precyzyjnie kazdy
Z sygnatéw poszczegdinym grupom
nierownocennych protonéw w czgsteczce 2,2,2-
trichloroetanolu. Od czego pochodza sygnaty
wskazane przez czerwone strzatki?

13C NMR (CDCls, & [ppm]):
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'H NMR (CDCls, 6 [ppml):
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d) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzan w czasteczce

2,2,2-trichloroetanolu.
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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 IR z bazy widm Sigma-Aldrich® (http://www.sigmaaldrich.com).
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