N-FENYLACETAMID (ACETANILID)

93,1 102,1 135,2 60,1
Chemikalie:
anilin 55 mmol (p=1,02 g.cm-3)
acetanhydrid 75 mmol (p=1,08 g.cm-3)
voda 40 ml

Pracovni postup:

V magneticky michané 100 ml Erlenmeyerové barice (EB) pripravime smés anilinull!
a 40 ml studené vody. Za intenzivniho michani pak po ¢astech pridame acetanhydrid,
piricemZ pozorujeme samovolné zahiivani reakéni smeési a vylucovani krystalického
podilu. Reakéni smés michame jeSté 10 min a pak ponechame obsah banky vychladnout
na laboratorni teplotu (cca 30 min). Vyloucené krystaly odsajeme na frité a z filtracniho
kolace vymackame pomoci obracené sklenéné zatky matec¢ny roztok.

Ziskany surovy produkt prekrystalizujeme z vody: V 500 ml EB uvedeme k mirnému
varu cca 200 ml vody.[2l Ve 250 ml EB za intenzivniho michani uvedeme k varu také
suspenzi produktu vcca 50 ml vody - surovy produkt ve vrouci vodé taje a vytvari
olejovitou fazi. Ke vzniklé nehomogenni smési nasledné pomalu a po malych davkach
pridavame vrouci vodu, aby vznikl homogenni roztok.[3] Acetanilid, ktery se vyloucil po
ochlazeni roztoku ve formé bilych destickovitych krystali, odsajeme, vysuSime na
filtraCnim papiru pri laboratorni teploté (cca 1 den) a stanovime teplotu tani.

Acetanilid je bila krystalicka latka, t. t. 114-116 °C.

[1] Do predem zvaZené reakéni banky odméfime anilin objemové a jeho skute¢né mnoZstvi
nasledné ur¢ime vazenim.

[2] Provadime na elektromagnetické michacce s vyhiivanim nastavenym na maximum.

[3] Ke konci je nutné vénovat pozornost rozpusténi jiz jen drobnych kapicek produktu ulpélych
na sténach EB.

Orientac¢ni casovy rozvrh:

priprava aparatury 0,5 h; provedeni reakce 0,5 h; Cistici operace 1 h; celkem 2 h



KOMENTAR:

Syntéza acetanilidu je prikladem pripravy amida kyselin acylaci aminti. Mechanismus
této acylové nukleofilni substituce SyAc (McMurry kap. 21.2) spociva ve dvou vratnych
krocich nasledovanych krokem nevratnym. Reakce je tedy celkové nevratnd (srovnejte
s kysele katalyzovanou esterifikaci, ktera je celkové rovnovdzZnd - vSechny jeji kroky jsou
vratné).
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Vratnost prvniho kroku, kterym vznika tetraedricky intermediat, spociva v moznosti
zpétného odstoupeni ptGvodniho nukleofilu (anilinu), ktery nyni nese kladny ndaboj.
Vratnost druhého kroku je v principu mozna diky aktivaci vazby C=0 skupinou PhNH2*
(zaporny induktivni efekt) pro zpétnou nukleofilni adici acetatového iontu. Posledni
krok je vSak jiZ nevratny, protoZe vznikajici slaba kyselina (octova) prakticky nemtize
zpétné protonovat vznikajici slabou bazi (amid).

Pokud by anilin a acetanhydrid reagovaly bez pritomnosti rozpoustédla, exotermicita
reakce by byla podstatné vyssi (rychlejsi reakce v koncentrovaném stavu) a vznikly
pevny produkt by se Spatné ziskdval zreakcni barky. Vhodné rozpoustédlo také
umoziiuje lepsi rozptyleni (disipaci) reakcniho tepla a vznik suspenze produktu, se
kterou se lépe pracuje. Vtomto pripadé jako rozpoustédlo postali voda (organické
reakce se vSak vétSinou provadeéji v organickych rozpoustédlech!). PrestoZe voda miize
acetanhydrid hydrolyzovat, je tato nezadouci vedlejsi reakce velmi pomala ve srovnani
s reakci anilinu, ktery je silnéjSim nukleofilem nez voda (v tomto pripadé nukleofilita
zavisi na elektronegativité prislusného centralniho atomu, xN < x0).
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Krystalizace produktu je vtomto pripadé zaloZzena na velkém rozdilu vjeho
rozpustnosti ve vodé pii 100 °C (3,5 g / 100 ml) a pti pokojové teploté (0,5 g / 100 ml).
Nasyceny roztok pripraveny za vyssi teploty se po ochlazeni stava roztokem presycenym,
ze kterého se vylouci pevna faze (krystaly) za vzniku nového (méné koncentrovaného)
nasyceného matecného roztoku.



