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V.1
ALKOHOL BENZYLOWY, KWAS BENZOESOWY
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Odczynniki:
aldehyd benzoesowy 12,2cm®(12,7 g, 0,12 m) eter dietylowy 100 cm?®
wodorotlenek potasu 11,59 (0,16 m) wodorosiarczan(IV) sodu 40% 14 cm®
kwas chlorowodorowy stez. weglan sodu r-r 5% 10 cm®

siarczan(V1) magnezu bezw.

UWAGA: Praca ze steZonymi kwasami i zasadami. Obowiqzujq rekawice ochronne. Praca 7
wyjatkowo tatwopalnym eterem dietylowym wylqcznie w pokoju do pracy 7 materiatami tatwopalnymi!

W grubosciennej butelce zadaje si¢ §wiezo przedestylowany aldehyd benzoesowy® ozigbionym
roztworem wodorotlenku potasu w 8 cm® wody i wstrzasa si¢ mieszaning az do powstania trwalej
zawiesiny, po czym pozostawia na noc. Do wydzielonej krystalicznej papki (benzoesan potasu) dodaje sig¢
tyle wody, aby osad ulegt rozpuszczeniu, a nastepnie ok. 6 cm® stezonego kwasu chlorowodorowego (do
odczynu lekko zasadowego). Alkohol benzylowy ekstrahuje si¢ przez kilkakrotne wytrzasanie fazy
wodnej z eterem dietylowym. Warstwe wodna pozostawia si¢ w celu wyizolowania kwasu benzoesowego.
Wyciagi eterowe zaggszcza si¢ na Wyparce2 do objetosci ok. 30 em®, po czym dwukrotnie wytrzasa si¢
w rozdzielaczu z roztworem wodorosiarczanu(1V) sodu (po 7 cm®). Nastepnie warstwe eterowa przemywa
si¢ kilkoma cm® roztworu weglanu sodu® i po osuszeniu bezwodnym siarczanem(VI) magnezu®
i oddestylowaniu eteru na wyparce,® pozostalos¢ poddaje sie destylacji w malym zestawie(!), zbierajac
frakcje o temperaturze wrzenia ok. 206 °c.! (nD20 = 1,5400).

Wodny, alkaliczny roztwor zakwasza si¢ kwasem chlorowodorowym, chlodzi i saczy wydzielony

osad kwasu benzoesowego,” po czym krystalizuje z wody.® Tt. 121 °C.

! Przedgon i pozostatosé po destylacji umieszcza si¢ w pojemniku O (ciekte, palne, bez fluorowcow).

2 Oddestylowany rozpuszczalnik umieszcza si¢ w pojemniku O lub w butelce "eter dietylowy do ekstrakcji".

? Polaczone warstwy wodne umieszcza si¢ w pojemniku W-Z (wodne roztwory zasad).

* Po wysuszeniu pod wyciagiem w pokoju do pracy z materiatami tatwopalnymi, zuzyty siarczan magnezu mozna
rozpusci¢ W wodzie, a roztwor wyla¢ do kanalizacji.

> Przesacz umieszcza si¢ w pojemniku W-K (wodne roztwory kwasow).

® Przesacz po krystalizacji, z ktorego po ochtodzeniu nie wydziela si¢ osad, mozna wylaé do zlewu.


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/alkoholbenzylowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwasbenzoesowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/aldehydbenzoesowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/wodorotlenekpotasu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwaschlorowodorowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/siarczanVImagnezu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/eterdietylowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/wodorosiarczanIVsodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/weglansodu.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma® alkoholu benzylowego:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i piki izotopowe, odczytujgc ich potozenie i intensywnosc.
Podaj réwnania przynajmniej dwoch drég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki fragmentacyjne.
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b) Okres$! potozenie, integracje i multipletowosé sygnatow widocznych w widmie *H NMR. Przypisz precyzyjnie kazdy
Zz multipletéw poszczegdinym grupom nieréwnocennych protondw w czasteczce alkoholu benzylowego. Korzystajac
z tablic inkrementow oblicz oczekiwane przesunigcie protonéw grupy metylenowej i poréwnaj je z rzeczywistym.

c¢) Okresl potozenie sygnatow widocznych w widmie ¥C NMR, a nastepnie przypisz je precyzyjnie poszczegdélnym
atomom wegla w czasteczce alkoholu benzylowego. Poréwnaj potozenia sygnatéw atomoéw wegla pierscienia
aromatycznego odczytane z widma z warto$ciami obliczonymi na podstawie tablic inkrementow (podaj zrodto
danych, z ktérego korzystates). Wyjasnij, jak na podstawie widma 3C NMR mozna rozpoznac, w jakim
rozpuszczalniku zarejestrowano to widmo.
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d) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzan w czasteczce alkoholu
benzylowego. Od czego pochodzg pasma w zakresie 1700 — 2000 cm™ i jakie wnioski mozna na ich podstawie
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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 NMR z bazy widm Sigma-Aldrich® (http://www.sigmaaldrich.com).



http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/
http://www.sigmaaldrich.com/
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Zinterpretuj podane ponizej widma' kwasu benzoesowego:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i pik izotopowy, odczytujgc ich potozenie i intensywnosc.
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 poszczegdinym grupom nieréwnocenn}/ch protondw w czgsteczce kwasu benzoesowego.
c) Okresl potozenie sygnatow widocznych w widmie CNMR, a nastepnie przypisz je precyzyjnie poszczegolnym
atomom wegla w czgsteczce kwasu benzoesowego.
Poréwnaj potozenia sygnatéw atomdw pierscienia aromatycznego odczytane z obu widm NMR z wartosciami
obliczonymi na podstawie tablic inkrementéw (podaj zrédto danych, z ktdérego korzystates). Od czego pochodzag
sygnaly wskazane na widmach czerwonymi strzatkami?
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d) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzan w czasteczce kwasu
benzoesowego.
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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 NMR z bazy widm Sigma-Aldrich® (http://www.sigmaaldrich.com).



http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/
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