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Cwiczenie 54
Otrzymywanie 2-(hydroksyimino)-N-fenyloacetamidu —pétproduktu do
syntezy Atofanu
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Anilina Chlorowodorek | Wodzian Hydroksyimino)-N-fenyloacetamid

hydroksyloaminy | chloralu

Surowce i odczynniki:

Wodzian chloralu 99 (0,05 mola)
Anilina (d=1,021 g/cm?) 4659 (0,05 mola)
Siarczan sodu krystaliczny 13¢g (0,09 mola)
Kwas solny stezony 4.5 mL (0,14 mola)
Chlorowodorek hydroksyloaminy 10¢g (0,14 mola)
Sprzet laboratoryjny:
Kolba trojszyjna okraglodenna 500 mL 1 szt.
Mieszadlo mechaniczne 1 szt.
Lejek nasypowy plastikowy 1 szt.
Lejek szklany zwykty 1 szt.
Zlewka 100 mL 2 szt.
Zlewka 50 mL 1 szt.
Cylinder miarowy 200 mL 1 szt.
Cylinder miarowy 10 mL 1 szt.
Lejek ze spiekiem szklanym (Schotta) 1 szt.
Kolba ssawkowa 500 mL 1 szt.
Szalka Petrie’go 1 szt.
Bagietka 1 szt.
Lopatka metalowa 1 szt.
Lyzeczka plastikowa 1 szt.
Korek szklany do odciskania osadu z gtadkim grzybkiem 1 szt.
Czasza grzejna 1 szt.
Pipeta wielomiarowa 5mL 1 szt.
Termometr 1 szt.
Ztacze ekspansywne 1 szt.

Cylinder miarowy 50 mL 1 szt.



Wykonanie:

Do kolby tréjszyjnej (poj. 500 mL), zaopatrzonej w mieszadto mechaniczne i chlodnice
zwrotng, wsypa¢ wodzian chloralu (9 g), doda¢ wode (120 mL) i delikatnie ogrza¢ do
rozpuszczenia. Do cieptego roztworu mieszaniny reakcyjnej dodawa¢ matymi porcjami
krystaliczny siarczan sodu (13 g). W zlewce (poj. 100 mL) rozpusci¢ aniline (4,65 g) w
mieszaninie wody (30 mL) i stezonego kwasu solnego (4,5 mL). Tak sporzadzony roztwor
dodawac porcjami do mieszaniny reakcyjnej w kolbie (Uwaga 1).

Nastepnie do mieszaniny reakcyjnej doda¢ porcjami przygotowany roztwor chlorowodorku
hydroksyloaminy (10 g) w wodzie (50 mL) (Uwaga 2). Mieszanin¢ reakcyjng utrzymywac¢ w
tagodnym wrzeniu przez 30 min. (Uwaga 3). Stopniowo ochtodzi¢ mieszaning reakcyjng do
temperatury pokojowej, a nastgpnie do temp. ok. 10 °C. Wytragcony krystaliczny osad 2-
(hydroksyimino)-N-fenyloetanoamidu odsaczy¢ na lejku ze spiekiem szklanym (Uwaga 4).
Osad przenie$¢ na szalke Petrie’go i Suszy¢ na powietrzu. Wysuszony osad zwazy¢, obliczy¢

wydajno$¢ reakcji 1 oznaczy¢ temperature topnienia.

Uwaga 1: Po dodaniu pierwszej porcji roztworu aniliny mieszanina reakcyjna moze zmgtnie¢
a pozniej zmieni¢ barwe na zotta.

Uwaga 2: Po dodaniu pierwszej porcji roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy mieszanina
reakcyjna odbarwia si¢ z koloru zottego do biatego. Podczas dalszego dodawania
moze Wytraci¢ si¢ brazowy osad.

Uwaga 3: Brazowy osad catkowicie si¢ rozpuszcza. Roztwér przybiera barwe jasno-
pomaranczowa.

Uwaga 4: Nie przemywac¢ woda.

Produkt:
Wedlug przepisu literaturowego otrzymuje si¢ 7 ¢ produktu (wyd. 44%), temperatura
topnienia 175 °C [Organic Syntheses, Coll. Vol. 1, 1941, 327].



