Projektowanie i Synteza Lekow 04.03.2019

Cwiczenie 55

Otrzymywanie ftalaz-1-onu jako poélproduktu do syntezy chlorowodorku
1-hydralazynoftalazyny (Apresoliny)

I
H H,N - NH,*H,S0, XN
L' g
2-Karboksybenzaldehyd Ftalaz-1-on
Surowce i odczynniki:
2-Karboksybenzaldehyd 109 (0,07 mola)
Siarczan hydrazyny 8.2¢0 (0,06 mola)
Octan sodu krystaliczny 20.3¢9 (0,25 mola)
Sprzet laboratoryjny:
Kolba dwuszyjna okragtodenna 250 mL 1 szt.
Mieszadto mechaniczne 1 szt.
Cylinder miarowy 100 mL 1 szt.
Zlewka 50 mL 1 szt.
Zlewka 100 mL 1 szt.
Zlewka 200 mL 1 szt
Lejek szklany zwykty 1 szt.
Lejek ze spiekiem szklanym (Schotta) 1 szt.
Kolba ssawkowa 50 mL 1 szt.
L.opatka metalowa 1 szt.
Bagietka 1 szt.
Laznia wodna 1 szt.
Korek szklany do odciskania z gladkim grzybkiem 1 szt.

Szalka Petrie’go 1 szt.



Wykonanie:

Do kolby dwuszyjnej (poj. 250 mL), zaopatrzonej w mieszadto mechaniczne, wsypac siarczan
hydrazyny (8.2 g), nastepnie wode (40 mL). Podgrza¢ mieszaning reakcyjng do rozpuszczenia
(faznia wodna). Dodawa¢ matymi porcjami krystaliczny octan sodu (20.3 g) przy intensywnym
mieszaniu. W zlewce (poj. 100 mL) przygotowac roztwor 2-karboksybenzaldehydu (10 g) w
gorgcej wodzie (25 mL) (Uwaga 1) i wla¢ do kolby reakcyjnej. Mieszaning reakcyjng ogrzewacé w
tagodnym wrzeniu przez 15-25 min. (Uwaga 2). Nastepnie goracy roztwor przesaczy¢ na lejku ze
spiekiem (Schotta). Otrzymany przesacz pozostawi¢ do krystalizacji (Uwaga 3). Po zakonczeniu
krystalizacji osad odsaczy¢ na lejku ze spiekiem szklanym i przemy¢ trzykrotnie matymi porcjami
wody (po 5 mL). Osad przenie$¢ na szalke Petrie’go i suszy¢ w eksykatorze prozniowym nad
chlorkiem wapniowym. Wysuszony osad zwazyC, obliczy¢ wydajnos¢ reakcji i oznaczyc

temperature topnienia.

Uwaga 1: W przypadku niecatkowitego rozpuszczenia skonsultowad sie z prowadzacym zajecia

lub kontynuowac¢ reakcje (uwzglednié przy interpretacji wydajnosci)!

Uwaga 2: W przypadku trudnosci z homogenizacja mieszaniny reakcyjnej nalezy doda¢ do niej 5-
10 mL wody.

Uwaga 3: Krystalizacje produktu prowadzi¢ poprzez stopniowe obnizanie temperatury przesaczu

(na ok. 10 minut przed sgczeniem umies$ci¢ w zamrazalniku lub tazni z lodem).

Produkt:
Wedtug przepisu literaturowego otrzymuje si¢ 8.5 g produktu (wyd. 78%), temperatura topnienia
183-185 °C [Beil. 24, 1V, 400].



