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KLIOCHINOL - synteza 2 etapowa
5-chloro-7-jodo-8-chinolinol

Etap 1. Synteza 5-chloro-8-hydroksychinoliny

Cl
N X
N/ + HCl + NaClO5 W N/
OH -H,0 OH
Odczynniki
4,59 (0,031 mola) 8-hydroksychinoliny
40 mi 25% kwasu solnego
1,28 g (0,015 mola) chloranu (V) sodu
50-60 ml wody
g.s. nasycony roztwor wodoroweglanu sodu (5 g)
g.s. metanol do krystalizacji

Wykonanie preparatu

W kolbce okragtodennej trojszyjnej o pojemnosci 100 ml zaopatrzonej w mieszadfo i
termometr, rozpuszcza sie 8-hydroksychinoline w 35 ml 25% kwasu solnego, a nastepnie
wkrapla roztwor chloranu (V) sodu w 5 ml wody w czasie ok 30 minut, utrzymujgc temperature
mieszaniny w granicach 28-32°C. Nastepnie podnosi sie temperature mieszaniny do 35-40°C
i miesza sie jeszcze przez 1h, a potem pozostawia do oziebienia w temperaturze 10-15°C na
2h. Wydzielony zéttawy osad chlorowodorku 5-chloro-8-hydroksychinoliny (t.t. 250-256°C)
odsgcza sie pod proznia, przemywa 5 ml 25% kwasu solnego i dobrze odciska. Wilgotny osad
chlorowodorku przenosi sie do zlewki i rozpuszcza na gorgco w ok 30-40 ml wody i mieszajgc,
zobojetnia nasyconym roztworem wodoroweglanu sodu do pH 6,5-7,0. Wytrgcony osad 5-
chloro-8-hydroksychinoliny sgczy sie, przemywa na lejku 3 razy po 5 ml zimnej wody, suszy
na powietrzu w temp 60 °C. Surowy produkt oczyszcza sie przez krystalizacje z 80% metanolu.
Wydajnos¢: 56-63%.

UWAGA!!!! Zwigzek tworzy barwne kompleksy z jonami zelaza (l11) i nalezy unika¢ kontaktu

z przedmiotami zelaznymi (np. szpatelkami metalowymi).
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Wiasciwosci
Kremowe krysztaty o t.t. 127-130 °C, trudno rozpuszczalne w wodzie, tatwo rozpuszczalne w
roztworach kwaséw i zasad. W wigkszosci rozpuszczalnikéw organicznych tatwo rozpuszcza

sie na gorgco, trudno na zimno.

Etap 2. Synteza 5-chloro-7-jodo-8-hydroksychinoliny
OH OH

Ny CH,COOH ! N
+ I, + CHsCOONa
-Nal =

Ci Cl

/

Odczynniki:

1,8g (0,010 mola) 5-chloro-8-hydroksychinoliny
0,83 g (0,010 mola) bezwodnego octanu sodu
2,559 (0,010 mola) jodu

65,0 ml etanolu

50,0 ml r-r 5% siarczanu (IV) sodu

kwas octowy, octan etylu lub mieszanina octan etylu: etanol (4:9) do krystalizacji

Wykonanie preparatu

W kolbie okragtodennej dwuszyjnej (tréjszyjnej) o pojemnosci 100 ml rozpuszcza sie 5-chloro-
8-hydroksychinoline w 25 ml etanolu, dodaje octan sodu i ogrzewa pod chfodnicg zwrotng,
dodajgc w czasie ok. 30 minut roztwér jodu w 30 ml etanolu. Po zakonczeniu dodawania
mieszanine reakcyjng gotuje sie jeszcze przez 10 minut i oziebia. Nastepnie dodaje sie do
zawiesiny produktu reakcji kroplami 5% roztwér siarczanu (V) sodu (dla zredukowania resztek
jodu) do odbarwienia (roztwér pomaranczowy). Po oziebieniu przez ok 1h w temperaturze 5°C
wydzielony osad odsgcza sie na lejku Buchnera i przemywa 2 razy po 5 ml zimnego etanolu.
Produkt krystalizuje sie z kwasu octowego, octanu etylu lub mieszaniny octan etylu: etanol
(4:9). Wydajnosc: ok 70%.

TLC

kwas octowy : toluen (1 : 4)

Wiasciwosci
Jasnozotte lub kremowe krysztaty o t.t (172-174 °C), nierozpuszczalne w wodzie, zimnym
etanolu i eterze, rozpuszczalne na gorgco w octanie etylu, etanolu i kwasie octowym. W tugach

rozpuszcza sie z intensywnym zottym zabarwieniem.
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WYCIAG Z KART CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ

1. Chloran (V) sodu

CAS: 7775-09-9
Posta¢: ciato state (krystaliczne)
Barwa: biatawy
Zapach: bezwonny
Symbol

&

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H271 - Moze spowodowacé pozar lub wybuch; silny utleniacz.
H302 - Dziata szkodliwie po potknieciu.

H411 - Dziafa toksycznie na organizmy wodne, powodujgc
diugotrwate skutki.

srodki ostroznosci

P210 - Przechowywac z dala od zrodet ciepta, goragcych
powierzchni, zrodet iskrzenia, otwartego ognia. Nie palic.
P221 - Zastosowac wszelkie srodki ostroznosci w celu
unikniecia mieszania z innymi materiatami zapalnymi.
P273 - Unika¢ uwolnienia do srodowiska.

P306+P360 - W PRZYPADKU KONTAKTU Z ODZIEZA:
natychmiast sptukac zanieczyszczong odziez i skore duzg
iloscig wody przed zdjeciem odziezy.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

2. Etanol
CAS: 64-17-4
Postac: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: charakterystyczny
Symbol

GHS02, GHS07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H225 - Wysoce tatwopalna ciecz i pary
H319 - Dziata draznigco na oczy

srodki ostroznosci

P210 - Przechowywa¢ z dala od zrédet ciepta/ iskrzenia/

otwartego ognia/ goracych powierzchni. — Palenie wzbronione

P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU:

Ostroznie ptuka¢ wodg przez kilkka minut. Wyjg¢ soczewki

kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usung¢. Kontynuowac

ptukanie

P370+P378 - W przypadku pozaru: Uzyé wody, piany, proszku,
CO-

P403+P235 - Przechowywa¢ w dobrze wentylowanym miejscu.

Przechowywa¢ w chtodnym miejscu

sprzet ochrony osobistej

Stosowac odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki
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3. 8-hydroksychinolina

CAS: 148-24-3

Postac: ciato state

Barwa: biata

Zapach: -
Symbol

GHSO07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H302 Dziata szkodliwie po potknieciu.

srodki ostroznosci

. Szkodliwy

sprzet ochrony osobistej

Stosowac odziez ochronng, okulary, rekawiczki

4. Jod
CAS: 7553-56-2
Postac: perefkKi
Barwa: czarna, fioletowa
Zapach: gryzacy
Symbol

<

GHS07, GHS08, GHS09

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H312 + H332 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skorg lub w
nastepstwie wdychania

H315 - Dziata draznigco na skore.

H319 - Dziata draznigco na oczy.

H335 - Moze powodowac podraznienie drog oddechowych.
H372 - Powoduje uszkodzenie narzgdow (Tarczyca) poprzez
dtugotrwate lub wielokrotne narazenie drogg pokarmowa.

H400 - Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne

srodki ostroznosci

P261 - Unika¢ wdychania pytu.

P273 - Unika¢ uwolnienia do srodowiska.

P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronnag.

P305 + P351 + P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda przez kilka minut. Wyjgc
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usung¢. Nadal
ptukaé.

P314 -W przypadku ztego samopoczucia zasiegng¢ porady/
zgtosic¢ sie pod opieke lekarz

sprzet ochrony osobistej

Stosowac odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki
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5. Kwas octowy

CAS: 64-19-7
Posta¢: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: ostry, gryzacy
Symbol
GHS02, GHS07
hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo
niebezpieczenstwo H226 - L atwopalna ciecz i pary.
H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu.
$rodki ostroznosci P301+P330+P331 - W PRZYPADKU POLKNIECIA: Wyptukac
usta. NIE wywotywac wymiotow.
P307+P310 - W przypadku narazenia: Natychmiast

skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem.
P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda przez kilka minut. Wyjaé
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungc.
Kontynuowac ptukanie.

P210 - Przechowywac¢ z dala od zrédet ciepta/ iskrzenia/
otwartego ognia/ goracych powierzchni. — Palenie wzbronione.
cieczy.

P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng/ ochrone
oczu/ ochrone twarzy.

sprzet ochrony osobistej | Stosowac odziez ochronna, okulary, rekawiczki

6. Kwas solny

CAS: 7647-01-0
Postac: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: ostry, draznigcy
Symbol
hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo
niebezpieczenstwo H314 Powoduje powazne oparzenia skéry oraz uszkodzenia

oczu.
H335 Moze powodowac podraznienie drég oddechowych.
H290 Moze powodowac korozje metali.

Srodki ostroznosci P234 -Przechowywac wytgcznie w oryginalnym pojemniku.
P260 -Nie wdycha¢ par/rozpylonej cieczy.

P305+P351+P338 -W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie ptuka¢ wodg przez kilka minut. Wyjgc¢
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungc¢. Nadal
ptukaé.

P303+P361+P353 -W PRZYPADKU KONTATKU ZE SKORA
(lub z wtosami): Natychmiast usungc¢/zdjaé catg
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zanieczyszczong odziez. Sptukac skore pod strumieniem
wody/prysznicem.

P304+P340-W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO DROG
ODDECHOWYCH: wyprowadzi¢ lub wynie$¢ poszkodowanego
na swieze powietrze i zapewni¢ warunki do odpoczynku w
pozycji umozliwiajgcej swobodne

oddychanie.

P309+P311 -W przypadku narazenia lub ztego samopoczucia:
Skontaktowa¢ sie z OSRODKIEM ZATRUC lub z lekarzem.
sprzet ochrony osobistej | Stosowac odziez ochronna, okulary, rekawiczki

7. Octan etylu

CAS: 141-78-6
Posta¢: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: brak danych
Symbol
GHS02, GHS07
hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo
niebezpieczenstwo H225 - Wysoce tatwopalna ciecz i pary.

H319 - Dziata draznigco na oczy.
H336 - Moze wywotywac uczucie sennosci lub zawroty glowy
Srodki ostroznosci P210 - Przechowywa¢ z dala od zrodet ciepta, gorgcych
powierzchni, iskrzenia, otwartego ognia i innych zrodet zaptonu.
Palenie wzbronione.
P261 - Unika¢ wdychania par
P305 + P351 + P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda przez kilka minut. Wyjaé
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je fatwo usungc. Nadal
ptukaé.
sprzet ochrony osobistej | Stosowa¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

8. Octan sodu bezwodny

CAS: 27-09-3
Posta¢: ciato state
Barwa: biata
Zapach: bez zapachu

Nie jest substancjg lub mieszaning niebezpieczng zgodnie z rozporzgdzeniem WE 1272/2008

9. Siarczan (IV) sodu

CAS: 7757-82-6

Postac: ciato state (krystaliczny proszek)
Barwa: biata

Zapach: bez zapachu

Nie jest substancjg lub mieszaning niebezpieczng zgodnie z rozporzgdzeniem WE 1272/2008



