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ZADANIE 3B
9-FORMYLOANTRACEN
1l
(CH3)2N—C-0OPCl, CHO

HCON(CH3), CH3COONa

—_— —_—
Odczynniki:
antracen © ") 4,5 g (0,025 m)
dimetyloformamid s 5,0 cm’ (4,8 g, 0,065 m)
o-dichlorobenzen ¥ "#*4eka) 5,0 cm’

trichlorek tlenek fosforu (tlenochlorek fosforu) P40 cm’ (6,8 g, 0,044 m)
wodorotlenek sodu do zobojetniania
UWAGA: Reakcje nalezy prowadzic¢ pod sprawnie dziatajgcym wyciggiem!
5. dostepne w szafie; P pobrac z przygotowalni
4 mozliwos¢ przerwania

Sucha kolbe dwuszyjna (lub trojszyjna) o poj. 100 cm’ montuje sic na sprawnym mieszadle
magnetycznym i zaopatruje we wkraplacz i chtodnicg zwrotng zakonczong rurkg z chlorkiem wapnia. W
kolbie umieszcza si¢ dimetyloformamid, antracen i o-dichlorobenzen. Uruchamia si¢ mieszadlo i z
wkraplacza dodaje si¢ porcjami tlenochlorek fosforu. Nastgpnie ogrzewa si¢ mieszaning na tazni olejowe;j
w temp. 100 °C przez 2 godz. Po zakonczeniu ogrzewania, 4 zawarto$¢ kolby chlodzi si¢ woda z lodem i
przenosi do zlewki o poj. 800 cm’. Mieszanine zobojetnia si¢ wobec papierka uniwersalnego wodnym
roztworem NaOH, a nastepnie rozciencza woda do objetosci ok. 500 cnr’. 4 Pozostawia si¢ w temp. 0 °C
przez 2 godz. Zolty krystaliczny produkt odsacza si¢' 4 i oczyszcza przez krystalizacje z rozcienczonego
kwasu octowego.? Otrzymuje sic produkt o tt. 104 °C, zawierajacy jednak duzo nieprzereagowanego
antracenu, dlatego nalezy go oczy$ci¢ metoda chromatografii kolumnowej. Warunki chromatografii

nalezy dobra¢ samemu.
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Zadania:
1. Przedstaw mechanizm reakcji Vilsmeiera—Haacka na przyktadzie N, N-dimetyloaniliny.

2. lle sygnaléw i w jakich zakresach [ppm] bedzie widocznych w widmie *CNMR antracenu oraz 9-
formyloantracenu.

UWAGI | ZAGOSPODAROWANIE ODPADOW

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

2 Przesacz po krystalizacji rozcienicza sie ok. dziesieciokrotng objetoscia wody. Wydzielony osad
zanieczyszczen odsacza sie i po wysuszeniu umieszcza wraz z sgczkiem w pojemniku P (state, palne).

Przesacz ponownie rozciencza sie wodg i wylewa do zlewu pod wyciggiem, sptukujac woda.
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