L5.
Synteza 2-fenylobutan-2-olu
(zapach lipowo-kwiatowy)

CoMsl + Mg — = CHsMgl
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Odczynniki Aparatura
Jodek etylu 7,8 g Kolba dwuszyjna o poj. 100 cm’
Magnez widrki 1,25 ¢ Mieszadto magnetyczne
Eter dietylowy 45 cm® Chtodnica zwrotna
Acetofenon 3g Wkraplacz
Chlorek amonu 20 cm®
Tiosiarczan sodu (10%) 20 cm’

Wykonanie
W dwuszyjnej kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 cm® zaopatrzonej w mieszadlo

magnetyczne i chtodnice zwrotng umieszczono 1,25 g magnezu (UWAGA 1) i 10 cm’ eteru
dietylowego. Z wkraplacza dodano 0,5 cm® czystego jodku etylu, a po rozpoczeciu reakcji
wkroplono pozostaly jodek etylu rozpuszczony w 25 cm® eteru dietylowego z taka
szybkoscia, aby utrzymywac tagodne wrzenie eteru. Mieszaning ogrzewano we wrzeniu przez
15 min.

Po catkowitym przereagowaniu magnezu do kolby wkroplono powoli 3 g acetofenonu
w 10 cm’ suchego eteru dietylowego. Roztwor intensywnie mieszano w temperaturze wrzenia
przez 1,5 godziny. Mieszaning reakcyjng schtodzono w tazni lodowej i wkroplono powoli
nasycony roztwoér chlorku amonu (UWAGA 2).

Calos$¢ przelano do rozdzielacza i rozdzielono warstwy. Dolng warstwe ekstrahowano
eterem dietylowym (15 cm®). Polaczone warstwy organiczne przemyto woda (20 cm?),
dwukrotnie tiosiarczanem sodu (2x10 cm’), ponownie wodg do odczynu obojetnego,
osuszono za pomocg bezwodnego siarczanu(VI) magnezu, a eter dietylowy usuni¢to na
wyparce obrotowe;.

Produkt oczyszczono za pomoca destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem (UWAGA
3) lub cieczowej chromatografii kolumnowej (UWAGA 4).

Analizy:
- wydajnos¢ reakcji nalezy policzy¢ na surowy produkt
- widma spektroskopii IR oraz NMR

UWAGI:
1. W celu oczyszczenia mechanicznego widrkow magnezowych nalezy przez dodaniem
eteru dietylowego pomieszac¢ na mieszadle magnetycznym.



2. W trakcie wkraplania roztworu chlorku amonu wytraca si¢ trudny do mieszania osad,
ktory rozpuszcza si¢ przy nadmiarze roztworu chlorku amonu
3. Jesli podczas oddestylowywania eteru roztwor $ciemniat, oznacza to, ze w kolbie jest

nieprzereagowany jod, a to mogloby zakltoci¢ destylacj¢ pod zmniejszonym
cisnieniem. Dodano do kolby tiosiarczanu sodu i intensywnie mieszano przez 2
godziny. Mieszaning wlano do rozdzielacza, dodano eteru dietylowego. Warstwe
goérng przemyto woda do odczynu obojetnego i osuszono za pomoca bezwodnego
siarczanu(VI) mmagnezu, a eter dietylowy usuni¢to na wyparce obrotowej. Surowy
produkt poddano destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem (t.wrz. 92 °C/5 mmHg), (lit.
t.wrz. 211-212 °C/760 mmHg, 103-104/16 mmHg).
4. Patrz instrukcja rozdziatu chromatograficznego
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Uwagal!
Eter dietylowy jest fatwopalny. Podczas pracy nie uzywac otwartego ognia.



