WZOR Sprawozdania z syntezy preparatu

(jedno sprawozdanie na dwdjke, na kartce/kartkach formatu A4)

Imig i nazwisko Alicjow Nowak Grupa A
Bawrbowraw Kowalskow
Nazwa preparatu Izoniagyd

Nazwa chemiczna preparatu Hydrazyd kwasw izonikotynowego-

Wz6r strukturalny

Data rozpoczecia syntezy: 02.10.2020

Data zakonczenia syntezy: 09.10.2020

1.1 ETAP SYNTEZY

Roéwnanie reakcji (wzorami, z zachowaniem stechiometrii reakcji)
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Proces jednostkowy: estiryft [¢%



1a. Odczynniki i reagenty (substraty, katalizatory, rozpuszczalniki):

Prosze zapozna¢ si¢ z KARTAMI CHARAKTERYSTYKI wszystkich odczynnikéw
uzywanych w procesie (karty charakterystyki dla odczynnikow sg dostepne w
laboratorium):

Masa molowa llos¢ moli Masa m [g]
Odczynnik M., [g/mol] n lub

Gestosé d [g/cm?] Objetosé V [cm?]

(w przypadku cieczy) (w przypadku cieczy)
Kwaos ngdkotymwy 123.11 g/mol 0.040 mol | 4.92¢

46.07 g/mol 5539
Etanol begwodny d =0.79 g/cm? 0.120 mol | 7.00 cm?

98.07 g/mol 0.98 g
Kwas siawkowy (VI) stezony d =1.84 g/cm?® 0.010 mol | 0.53 cm?®
Tetrachlovek weglow - - 40 cm®
We glauwv soduw begwodiy - - ok. 9 g do pH~9

1b. Uwagi/obserwacje dotyczace wykonania preparatu
(zaobserwowane zmiany barwy roztworu/mieszaniny, wytrgcanie lub rozpuszczanie sie
osadu, odstepstwa od przepisu. Prosze nie przepisywacé przepisu )

Po- wkropleniw kwasw siarkowego- miesganina gmienitaw bawwe nov zotto-
pomawancgowa. Ogrzewano w temp. wrzeniov pryeg 3 W (zaumiast 5
wwzglednionychy w przepisie). Po- ochtodzenin wylano- mieszanine do-
glewki gawierajacej ok. 70 ml wody z lodem (powstadar miesganina
Jjasnozdttej bawrwy). Po- stopieniw lodu, do- mieszaniny dodawano- powol
staty begwodny weglaw sodw do-pH ok: 9, moono- mieszajac - mieszanina
nov pocgatkw mocno- sie pienic. Zaobserwowano- wydszielanie sie oleistej
wawstwy nav powier zchind

Catosc ekstrahowano- w rogdsgielaczuw dwukrotnie tetrachlovkiem wegla
(2 x 20 ml), potacgone warstwy organicgne wysusgzgono- nad begwodiym
stawcgonemy  (VI)  sodw. Po odsaczeniw siowcgaunww 3 miesgzoniiny
odparowano-rogpuszczalnik (navwyparce). Po-destylacii w kolbie pogostod
olej bladozdttef barwy. Produkt waiy 4.72 g.



1c. Dane produktu

Nazwa chemiczna otrzymanego ester etylowy kwasw izonikotynowego-
zwigzku

Wz6r sumaryczny CgtHoNO,

Masa molowa 151.17 g¢/mol

Postac i barwa otrzymanego bladozotty oles

produktu

Masa otrzymanego produktu 4.72 g

(w gramach, do drugiego miejsca po

przecinku)

Obliczenie wydajnosci reakcji W1 (w procentach):

W reakcji uzyto-0.04 mola kwasw izonikotynowego; powstaje 0.04 mola
estrw etylowego-

Wydajnos¢ teoretycgna otrgzymywaniow estru:
0.04 mol * 151.17 g/mol = 6.05 g
Wydajnos¢ procesiu

W, = (4.72/6.05) * 100% = 78.02 %

2.l ETAP SYNTEZY

UWAGA: Jesli preparat jest jednoetapowy, prosze w sprawozdaniu pomina¢ punkty
2a-3 (nie drukowac tego fragmentu) i przejsé od razu do punktéw 4-5!

Roéwnanie reakcji (wzorami, z zachowaniem stechiometrii reakcji)
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Proces jednostkowy: hydragynolizo



2a. Odczynniki i reagenty (substraty, katalizatory, rozpuszczalniki):

Masa molowa llos¢ moli Masa m [g]
Odczynnik Mw [g/mol] n lub
Gestosé d [g/cm?] Objetosé V [cm?]
(w przypadku cieczy) (w przypadku cieczy)
pismitnadil Vicyt o IO -
. . =1.01 g/cm . mo .99 cm
igonikotynowego-
wod%éawhydma@my 60% 32.05 g/mol 3.21¢
. d =1.03 g/cm?® 0.060 mol | 3.11 cm?®
(60% rogtwdr wodny
hydragyny)
metanol - - 10 cm®
+ 50 cm?®

2b. Uwagi/obserwacje dotyczace wykonania preparatu
(zaobserwowane zmiany barwy roztworu/mieszaniny, wytrgcanie lub rozpuszczanie sie
osadu, odstepstwa od przepisu. Prosze nie przepisywaé przepisu )

Po-3.5 hogrzewaniav estrw etylowego-kwasw izonikotynowego-z hydvasgyna
gaobserwowano- zanik granicy warstw w miesganinie, wowcgas reakcle
przerwano- v miesgonine ogiebiono- w tazni wodno-lodowej. Po- dodaniw
50 ml zgimmnego metonolw w mieszoninie wytracit sie biaty osad, ktdrvy
odsacgono- pod proinia, przeptukano mady idoscia zimnego metanolw o
wysuszono. Osad wazy 2.15 g.

Krystalizowano- g begwodnego- metanolw. Otrzymoano- 1.98 ¢ biadego-
kvystalicgnego- osad.

2c. Dane produktu

Nazwa chemiczna otrzymanego hydragyd kwasw izonikotynowego-

zwigzku

Wzér sumaryczny Cet ;N30

Masa molowa 137.14

Postac¢ i barwa otrzymanego biaty krystalicgny osads
produktu

Masa otrzymanego produktu 2.15¢g
(w gramach, do drugiego miejsca po po- kVyQt L 1.98 g

przecinku)




Obliczenie wydajnosci reakcji W2 (w procentach):

W reakcii uzyto-0.02 mola estrw etylowego- kwasw izonikotynowego,
powstaje 0.02 mola hydragyduw kwasw izonikotynowego-

Wydajnos¢ teoretycgna otryymywaniow hydrasgydav:
0.02 mol * 137.14 g/mol= 2.74 ¢

Wydajnos¢ procesu

W, = (1.98/2.74) * 100% = 72.26 %

3. Wydajnos¢ koncowa syntezy (w procentach)
W% = (W, *W,)/100

W= (78.02*72.26)/100 = 56.38 %

4. Ocena czystosci preparatu:

Temperatura topnienia

Warto$¢ oznaczona (zakres): 168-170 °C

Warto$¢ literaturowa: 170-171 °C

Chromatografia cienkowarstwowa

Uktad rozwijajacy: metonol: stez. aumoniak 100:1.5; detekcja UV 254 v

Rf = 047

5. Komentarze/wnioski koncowe:

Otrgymany produkt koticowy jest cgysty, o cgymv Swiadcgy zakres
gmierzonej temperatury topnieniov zblitony do- wawtosci literaturowej
orvag obecnosé pojedyncgej plamy produkin nov chwomatogromie. Brak
innych widocgrych plam pochodgacych od zanieczyszcsen.

Wydajnose catego- dwuetapowego-procest wynosi ok. 56%.



