OCTAN IZOBORNYLU 1 IZOBORNEOL

Cel zadania. Poznanie przegrupowania wewnatrzczasteczkowego Wagnera-Meerweina.
Nieklasyczny karbokation. Stereochemia w uktadach bicyklicznych (egzo, endo).
Konfiguracja R, S. Racemizacja. Interpretacja widm *H, *C NMR, MS i IR. Identyfikacja
metoda GC przez pordwnanie z wzorcem. Poznanie techniki sublimacji.
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2,6-przesuniecie

Obecnie uznawany mechanizm z udziatem
nieklasycznych karbokationéw ze zdelokalizowanym
tadunkiem dodatnim. Podstawg tej interpretacji

sg badania spektroskopowe karbokationow

w niskich temperaturach.
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6-egzo , 2-egzo

Nieklasyczne karbokationy A i B reaguja

z nukleofilem (CH3COO™) w pozycjach

2-egzo i 6-egzo dajgc racemiczny produkt.
Mozliwy jest tez symetryczny produkt posredni C
reagujacy z jednakowym prawdopodobienstwem
w pozycjach 2-egzo i 6-egzo.



Odczynniki Aparatura

(15)-(-)-Kamfen 4,109 Kolba dwuszyjna 100 ml
Kwas octowy 12,159 (11,5 ml) Kolba okragtodenna 100 ml
Eterat trifluorku boru ~1ml Chtodnica zwrotna
Wodorotlenek potasu 50 Rozdzielacz

Eter naftowy 75 ml Mieszadto magnetyczne
Weglan sodu, roztwor 10% 30 ml Sublimator

Siarczan magnezu bezw.

Etanol 35 ml

OCTAN IZOBORNYLU

Wykonanie

W kolbie dwuszyjnej o poj. 100 ml zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne, termometr
i chtodnice zwrotng umieszcza sie (1S)-(—)-kamfen (4,10 g) (Uwaga 1) i kwas octowy (11,5
ml, 200 mmoli). Po rozpuszczeniu kamfenu, mieszajac, dodaje si¢ powoli eterat trifluorku
boru (~1 ml). Mieszaning reakcyjng utrzymuje si¢ przez godzing w temperaturze 50-60 °C.
Nastegpnie dodaje si¢ zimnej wody (15 ml), przenosi do rozdzielacza i produkt ekstrahuje
eterem naftowym (2 x 15 ml). Potagczone ekstrakty przemywa si¢ woda (15 ml), 10% wodnym
roztworem weglanu sodu (2 x 15 ml) i ponownie wodg (15 ml). Ekstrakt eterowy suszy si¢
bezw. siarczanem magnezu, odsacza $rodek suszacy i usuwa rozpuszczalnik na wyparce
obrotowej. Octan izobornylu zwazy¢ i wykona¢ widmo IR (film cieczy). Nastepnie produkt
przenosi si¢ do erlenmeyerki ze szlifem na 100 ml, dodaje etanol (35 ml) oraz roztwoér 5 g
wodorotlenku potasu w 8 ml wody. Powstatg mieszaning pozostawia si¢ do kolejnych zajec.

Analiza

Wykonanie widma IR (film cieczy). Interpretacja widm *H, *C NMR i MS.

IZOBORNEOL
Wykonanie

Mieszaning reakcyjng przelewa si¢ do kolby okraglodennej na 100 ml, doprowadza do
wrzenia i utrzymuje w tej temperaturze przez 0,5 godziny. Po ochtodzeniu do kolby dodaje
si¢ zimng wode (25 ml), eter naftowy (25 ml); mieszaning przenosi do rozdzielacza i rozdziela
warstwy. Kolbe przeplukuje si¢ eterem naftowym (20 ml) i taczy roztwory eterowe,
przemywa si¢ woda (30 ml). Oddziela si¢ warstwe organiczng i1 suszy bezw. siarczanem
magnezu. Rozpuszczalnik usuwa si¢ na wyparce obrotowej, a produkt oczyszcza przez
sublimacj¢ pod zmniejszonym ci$nieniem. T.t. 203—-204,5 °C.

Analiza

Analiza GC. Zidentyfikowa¢ izoborneol przez pordwnanie z wzorcem 1 okresli¢ czystosc.
Wykonanie widma IR (nujol). Interpretacja widm *H, *C NMR i MS.



Oznaczenia

1) Temperatura topnienia (w zatopionej kapilarze).
2) Skrecalnos¢ whasciwa produktu.
W kolbie miarowej o pojemnosci 10 ml odwazy¢ okoto 0,3 g produktu (na wadze
analitycznej) i dopetni¢ do kreski etanolem. Skrecalno$¢ wiasciwa:
@1y ==
l-c
gdzie: o — zmierzony kat skregcania,
| — dtugos$¢ rurki polarymetrycznej w dm,
€ — stgzenie w g/ml.
Sposob zapisu:
[0(]2D0 = e (C S ) C2H5OH)

C - stezenie w g/100ml.
Uwagi

1) Oznaczy¢ skrecalno$¢ wiasciwg kamfenu (¢ = 5, C,HsOH). Oznaczy¢ w rurce o dlugosci
2 dm.
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BHP

Kwas octowy jest silnie Zrqcy i draznigcy. NaleZy zachowac ostroznos¢ w pracy.
W razie kontaktu natychmiast zmy¢é duzq ilosciq wody. Przemy¢ 3%
roztworem kwasnego weglanu sodu. Ponownie zmy¢ wodg.

Eterat trifluorku boru jest bardzo tatwopalny, reaguje gwattownie z wodg,
powoduje oparzenia. Nalezy zachowac ostroznos¢ w pracy.

Wodorotlenek potasu jest silnie Zrgcy, powoduje dotkliwe oparzenia. W razie
kontaktu zmy¢ natychmiast duzq iloscig wody. Przemy¢ 3% roztworem
kwasu. Ponownie zmy¢é wodg.

Eter naftowy jest fatwopalny. Nie uzywac podczas pracy otwartego ognia.

Etanol — zwigzek tatwopalny, podczas pracy nie uzywaé otwartego ognia.

Opracowali: dr hab. Mirostaw Wetniak i mgr Barbara Hrycz



