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Odczynniki:
o-hydroksyacetofenonP 3,53 ml (4 g, 0,029 m)
dimetyloformamid ® 30,0 cm® (28,3 g, 0,387 m)

trichlorek tlenek fosforu (tlenochlorek fosforu) Po0em’ (18,4 g, 0,120 m)
wodorotlenek sodu do zobojetniania
UWAGA: Reakcje nalezy prowadzic¢ pod sprawnie dziatajgcym wyciggiem!
5. dostepne w szdfie; P, pobrac z przygotowalni
4 mozliwos¢ przerwania

Sucha kolbe trojszyjna o poj. 100 cm’ montuje sie na sprawnym mieszadle magnetycznym i
zaopatruje we wkraplacz, termometr i chfodnice zwrotng zakonczong rurka z chlorkiem wapnia. W kolbie
umieszcza si¢ dimetyloformamid i chlodzi go do temperatury okoto -15 °C (16d z solg). Uruchamia si¢
mieszadlo 1 powoli wkrapla tlenochlorek fosforu (kilka minut). Mieszajac chlodzi si¢ mieszaning
reakcyjng przez nastepne 30 minut. Po tym czasie powoli wkrapla si¢ o-hydroksyacetofenon i pozwala
mieszaninie ogrza¢ do temperatury pokojowej. Nastepnie pozostawia si¢ kolbe reakcyjng (zamknieta
rurkg z CaCl,) w szafce do nastepnych zajec¢ (zabezpieczy¢ kolbe przed przewrdceniem si¢!). Zawartosé
kolby wylewa sie do zlewki o poj. 600 cm’ zawierajacej 200 g lodu. Mieszanine ostroznie zobojetnia si¢
roztworem wodorotlenku sodu, a nastepnie produkt odsacza si¢ na lejku Biichnera.! Oczyszczanie polega
na krystalizacji z mieszaniny rozpuszczalnikow DMF-woda' (Nalezy pamietaé¢ o minimalnej ilosci DMF-
u. Ogrzewajac rozpuszczalnik nie nalezy przekroczyé temperatury 100 °C, mozna dodaé¢ wegla

aktywowanego w celu lepszego oczyszczenia). Otrzymuje si¢ produkt o tt. 151-153 °C.
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Zadania:

1. Podaj interpretacje widma "HNMR 6-chloro-3-formylochromonu.
"HNMR (8 [ppm]; CDCL): 7,53 (d, 1H, J=9 Hz); 7,73 (dd, 1H, J=2 Hz, J=9 Hz); 8,27 (d, 1H, J=2 Hz);
8,35 (s, 1H) ); 10,25 (s, 1H).

2. Przedstaw mechanizm reakcji Vilsmeiera—Haacka na przyktadzie N, N-dimetyloaniliny.

UWAGI | ZAGOSPODAROWANIE ODPADOW

! Przesacz nalezy umiesci¢ w pojemniku na odpady W-K
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