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Odczynniki:
chlorek glinu bezw. P 150g (0,112 m) kwas solny stez. D 30,0 cm’
toluen ” 29,0 cm’ (25,0 g, 0,27 m) wodorotlenek sodu r-r 10%
bezwodnik octowyP 48cm’ (5,2 g, 0,05 m) siarczan(VI) magnezu bezw.

UWAGA: Praca 7 substancjami toksycznymi i rqcymi. Obowiqzujq rekawice ochronne i praca pod
sprawnie dziatajgcym wyciggiem. Chlorek glinu reaguje gwaltownie 7 wodq uwalniajgc chlorowodor.
Odczynnik naleZy pobraé w szczelnie zamknietym naczyniu, bezposrednio przed rozpoczeciem syntezy.
Przed rozpoczeciem reakcji cala aparatura musi by¢ doktadnie wysuszona!

b -dostepne pod dygestorium; P -pobrac z przygotowalni; ©

4 mozliwos¢ przerwania

- roztwor nalezy wykona¢ samemu

W kolbie trojszyjnej o poj. 250 cm’ umocowanej nad mieszadlem magnetycznym izaopatrzonej we
wkraplacz z rurka wyrownujaca cisnienie, termometr oraz chlodnice zwrotng potaczong wezem z lejkiem
usytuowanym tuz nad powierzchnie wody w zlewce,' umieszcza si¢ toluen i chlorek glinu. Po wiaczeniu
mieszadla, z wkraplacza dodaje si¢ porcjami bezwodnik octowy (15 min.), w tym czasie temperatura
mieszaniny reakcyjnej podnosi si¢ do ok. 90 °C i wydziela si¢ duza ilo$¢ chlorowodoru. Zawartos¢ kolby
ogrzewa si¢ na lazni o temp. 100 °C jeszcze przez 30 min., az przestanie wydziela¢ si¢ chlorowodor.
Ochtodzona do temp. pokojowej mieszaning 4 wylewa sie do mieszaniny 50 cm’ pokruszonego lodu i 30
cm’ stezonego kwasu solnego, mieszajac do rozpuszczenia sie soli glinu. Warstwe organiczna oddziela
sie, 4 przemywa woda, potem 10% roztworem wodorotlenku sodu, znéw woda® i w koncu suszy nad
bezwodnym siarczanem(VI) magnezu. 4 Nastepnie roztwor odsacza sic od $rodka suszacego,® przelewa

do kolby okraglodennej i poddaje destylacji poczatkowo pod ciénieniem atmosferycznym.*
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Gdy temperatura destylacji wzro$nie do ok. 125 °C, ogrzewanie przerywa si¢, kolbe chlodzi i

dalej destyluje pod zmniejszonym ci$nieniem, frakcjonujac 4-metyloacetofenon w zakresie temp. 93-94
°C przy 7 mm Hg. Temperatura wrzenia pod ci$nieniem normalnym wynosi 225 °C. (ds*° = 1,005, np*° =
1,5328).

Zadania:

1. Jednym ze sposobéw dobudowy pierscieni aromatycznych jest tzw. metoda Hawortha, opracowana po
raz pierwszy przez L. Ruzicke. Polega ona na acylowaniu zwigzku aromatycznego przy uzyciu
bezwodnika bursztynowego, redukcji Wolffa-Kizniera powstajacego ketokwasu, przeksztalceniu
uzyskanego kwasu 4-arylomastowego w chlorek kwasowy i ponownej, wewnatrzczasteczkowej
reakcji Friedela-Craftsa. Produkt reakcji, bedacy pochodng a-tetralonu, mozna nastepnie poddac
reakcji np. ze zwigzkiem Grignarda, przeprowadzi¢ dehydratacje uzyskanego alkoholu i ostatecznie

aromatyzacje zwigzku. Przedstaw ciag reakcji, w wyniku ktorego mozna metoda Hawortha otrzymac:

a) 1-fenylonaftalen z benzenu b) 1-metylofenantren z naftalenu
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! Po zakoAczeniu reakcji, roztwor ze zlewki umieszcza sie w pojemniku W-K.

2 Potaczone warstwy wodne umieszcza sie w pojemniku W-K (wodne roztwory kwasow
nieorganicznych).

} Po odparowaniu resztek rozpuszczalnika pod wyciggiem, zuzyty siarczan(VI) magnezu mozna
rozpusci¢ w duzej ilosci wody, a roztwoér wylac¢ do kanalizaciji.

4 Przedgon oraz pozostatos¢ po destylacji umieszcza sie w pojemniku O (ciekte, palne, bez

fluorowcow).
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