Chemia organiczna — laboratorium: Acetanilid
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Odczynniki

Anilina 10 mL (0,11 mol, 1 ekw.)

Bezwodnik octowy 10 mL (0,11 mol, 1 ekw.)

Lodowaty kwas octowy 10 mL (0,17 mol, 1,5 ekw.)

Cynk (pyt) 0,1g (0,015 mol, 0,13 ekw.)
Procedura
W kolbie kulistej o pojemnosci 100 mL, zaopatrzonej w chtodnice zwrotna,
umieszcza sie aniline (10 mL), lodowaty kwas octowy (10 mL), bezwodnik izfe?srg
octowy (10 mL) i pyt cynkowy (0,1 g). Mieszanine ogrzewa sie do tagodnego dodawania
wrzenia przez 30 minut, a nastepnie wylewa sie cienkim strumieniem do zlewki odczynnikow!
0 poj. 500 mL, zawierajacej 250 g drobno pokruszonego lodu. Wytrgcony surowy
produkt odsacza sie pod zmniejszonym cisnieniem, przemywa niewielka iloscia Na tym etapie
zimnej wody i doktadnie odciska. Surowy acetanilid oczyszcza sie przez mOieSZ,

. . - przerwac
krystalizacje z wody z dodatkiem etanolu (10 mL etanolu na 350 mL wody). i kontynuowac
Otrzymane krysztaty odsgcza sie pod zmniejszonym cisnieniem i doktadnie na kolejnych

zajeciach.

suszy na powietrzu.

Wydajnosé: 70-80%

Postacé: Bezbarwne krysztaty

Temperatura topnienia: 113-114°C

TLC: R¢=0,25 (n-heksan : octan etylu 2:1 (V/V)).

"H NMR (400 MHz, CDCL;) 6: 7,78 (br s, 1H); 7,51-7,49 (m, 2H); 7,32-7,27 (m, 2H); 7,11-
7,07 (m, 1H); 2,15 (s, 3H).

IR (KBr) cm™: 3294, 3261, 3196, 3137, 3083, 3059, 3046, 3022, 1620, 1699, 1538, 1501,
1489, 1436, 1395, 1369, 1324, 1307, 1266, 1180, 1042, 1014, 999, 962, 608, 768.
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Piktogramy okresSlajgce rodzaj zagrozenia na etykietach zwigzkdéw
chemicznych
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Bezwodnik octowy @ dap @
Kwas octowy lodowaty é@
R
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(1) Jesli surowy produkt jest zabarwiony, nalezy go przekrystalizowa¢ z dodatkiem wegla
aktywnego, ktérego dodaje sie po catkowitym rozpuszczeniu sie surowego acetanilidu.
W tym celu odstawia sie na chwile czasze grzejng, zdejmuje chtodnice i wsypuje wegiel
do kolby, po czym zawartos¢ kolby ogrzewa sie w temp. wrzenia ok. 15 minut. Wegiel
oddziela sie przez szybkie sgczenie na gorgco (acetanilid tatwo krystalizuje na lejku,
w razie potrzeby mozna lejek ogrzewac suszarka).

Uwagi

(2) Podczas rozpuszczania surowego produktu w mieszaninie woda-alkohol mieszanine
nalezy tagodnie ogrzewad, wstrzgsajgc kolba, by nie dopusci¢ do stopienia sie zwigzku
przed jego rozpuszczeniem. Jezeli zwigzek jednak sie stopi, zawartos¢ kolby nalezy tak
dtugo ogrzewaé i wstrzgsa¢, az oleista pozostato$¢ rozpusci sie catkowicie. W
przeciwnym razie powstang z6tte krysztaty o szerokim przedziale temperatury topnienia
100108 °C
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Mechanizm reakcji
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Informacje dodatkowe

Acetanilid byt pierwsza pochodng aniliny, ktéra odkryto jako substancje
o wtasciwosciach przeciwbdélowych i przeciwgorgczkowych. W 1886 roku wprowadzono
ja do praktyki medycznej pod nazwag Antifebrin. Jednak stosunkowo szybko stwierdzono
dziatanie toksyczne acetanilidu, ktéra mogta doprowadzi¢ do sinicy spowodowanej
methemoglobinemia (Methemoglobinemia polega na wystepowaniu znacznych ilosci
methemoglobiny zamiast hemoglobiny. W methemoglobinie hem zawiera zelazo na Il
stopniu utlenienia zamiast na Il (jak w hemoglobinie), co skutkuje utratg zdolnosci
do przytaczania i przenoszenia tlenu. Objawy methemoglobinemii. sa analogiczne
do zatrucia cyjankami). Dlatego prowadzono poszukiwania mniej toksycznych
pochodnych aniliny, ktére doprowadzity do otrzymania lekdéw takich jak fenacetyna

i ibuprofen.
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Acetanilid Fenacetyna Paracetamol

Ostatecznie ustalono, ze acetanilid jest w organizmie cztowieka w duzej mierze
metabolizowany do paracetamolu (acetaminofenu), i ze to wtasnie ten metabolit
odpowiada za wtasciwosci przeciwbolowe i przeciwgorgczkowe. Natomiast
obserwowana methemoglobinemia po podaniu acetanilidu, jest przypisywana
niewielkiej ilo$ci acetanilidu, ktéry w organizmie ulega hydrolizie do aniliny.™?

Obecnie acetanilid jest uzywany jako substrat do produkcji barwnikow i farmaceutykow.


https://pl.wikipedia.org/wiki/Methemoglobina
https://pl.wikipedia.org/wiki/Hemoglobina
https://pl.wikipedia.org/wiki/Hem_(biochemia)
https://pl.wikipedia.org/wiki/Żelazo
https://pl.wikipedia.org/wiki/Stopień_utlenienia
https://pl.wikipedia.org/wiki/Tlen
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Widmo "H NMR (400 MHz)
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