Benzonitril 8.9.2014

A
H + (CHCO)L0 —— O\ + 2 CH;COOH
CN 1

NOH 1021 60,
1211 103,2

Reakce:

Chemikélie:

benzaldoxim 14,5 g (0,120 mol)
acetanhydrid 20 ml (0,21 mol), p=1,08 g.cm™3
diethylether 50 ml

uhli¢itan sodny
siran horecnaty (bezvody)

Postup:

Aparatura: kulata barikka 100 ml, mag. michan4, zpétny chladic, olejova lazen
e smés benzaldoximu (14,5 g) a acetanhydridu (20 ml) zahtivdna k varu
e exotermni reakce, prudky var
e zahrivani odstaveno, zmirnéni varu
e zahrtivani kvaru 5 hod (10:15-15:15), pak ochlazeni na cca 40 °C
o vyliti do H20 s ledem (150 ml) v kddince 500 ml
e pridavan Na2CO3, pomalu po lZi¢kach (rozlozeni Ac20), silné pénéni, na konci pH vody 7-8
e reakcni smés do délicky 250 ml, oddélen olejovity podil
e vodné faze extrahovana etherem (2 x 25 ml), olejovity podil + etherové faze spojeny
e promyti ledovou vodou (20 ml)
e vysuSeni MgS04 (30 min s michdnim), filtrace pies vatu
e ether odparen na RVO, teplota lazné 15 °C, 5 min
e zbytek preveden do banky 100 ml NZ 14 a destilovan ve vakuu
e 1. frakce:t.v.30-70°C (10-11Torr) ...0,5g
o 2. frakce: t.v.70-74°C (9-12 Torr) ... 8,9 g, Cistota 93% (GC, kolona 150 °C)
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Laboratofe organické chemie ~ vzorovy protokol

Vypocet: kli¢ova slozka: benzaldoxim 0,120 mol

Bylo ptipraveno 8,9 g (72 %) benzonitrilu o ¢istot& 93 % (GC), bezbarvé kapaliny mandlového
zépachuy, t. v. 70-74 °C (9-12 Torr).

teoreticky vytéZzek: 0,120 mol x 103,2g/mol = 124 ¢
skuteény vytézek: 8,9g/12,4g x100% =72 %
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Time [min)
° .
Kolona 150 °C, 20 mL/min N2
Peak Time Area Area
_# min] W] (%]
1 0,663 2878445 0,31
2 0,727 13404355 1,44
3 1,102 46879,07 0,50
4 1,690 706,51 0,01
5 2,158 2649,15 0,03
6 2,706 312792,04 3,35
7 3,444 8702026,64 93,21
8 5,906 2667387 0,29
9 6,582 81107,51 0,87

9335662,79 100,00

Missing Component Report
Component Expected Retention (Calibration File)

All components were found




