WITAMINA PP

(Nikotynamid)

ESTER METYLOWY KWASU NIKOTYNOWEGO

(estryfikacja)
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Odczynniki:
Kwas nikotynowy 10g
Metanol 60 cm?
Kwas siarkowy stezony 8cm3
Wodorotlenek sodowy 20% g.s.
Octan etylu 120 cm?3

W kolbie okragtodennej zaopatrzonej w chtodnice zwrotng (zabezpieczong rurkg z
chlorkiem wapniowym), zawiesza sie 10g kwasu nikotynowego w 60cm? metanolu. Nastepnie,
chtodzac kolbe z zewnatrz za pomocg wody lodowej, dodaje sie 8 cm? stezonego kwasu
siarkowego. Po dodaniu kwasu wytrgca sie biaty osad siarczanu kwasu nikotynowego.
Zawartos$¢ kolby ogrzewa sie w tagodnym wrzeniu (kamyczek wrzenny!) przez 5 godzin.
Mieszanine reakcyjng zageszcza sie na wyparce prézniowej w celu usuniecia metanolu i
wylewa do 120 g pokruszonego lodu. Nastepnie ostroznie alkalizuje sie za pomocg 20%
roztworu wodorotlenku sodowego do pH > 7 wedtug papierka uniwersalnego (pH powinno
by¢ SLABO zasadowe, aby caty powstaty ester ulegt uwolnieniu z soli i réwnoczesnie nie ulegt
hydrolizie). W przypadku pojawienia sie osadu (siarczan sodu) doda¢ wody do sklarowania sie
roztworu. Mieszanine reakcyjng przenosi sie do rozdzielacza i ekstrahuje octanem etylu ( 3 x
40 cm?). Potaczone ekstrakty po wysuszeniu bezwodnym siarczanem magnezowym lub
sodowym, po przesgczeniu na karbowanym sgczku bibutowym, poddaje sie zageszczeniu na
rotacyjnej wyparce prézniowej. Oleisty surowy produkt uzywany jest do otrzymywania amidu
kwasu nikotynowego.

UWAGA!

Bezposrednio po zatezeniu ekstraktow otrzymany ester nalezy przelaé do kolby Erlenmayera,
w ktorej bedzie przeprowadzana amonoliza, Po schtodzeniu ester krystalizuje!

Witasciwosci: bezbarwne krysztaty o t. t. 37-39°C, t. wrz. 207-209°C lub 97-98°C /20Tr,
rozpuszcza sie w wodzie, etanolu, eterze, toluenie i ligroinie.
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Odczynniki:
Ester metylowy kwasu nikotynowego ilos¢ z poprzedniego etapu
Amoniak 25% 40 cm3
Aceton ok.100 cm3

W kolbie stozkowej o pojemnosci 250 cm3 umieszcza sie ester metylowy kwasu
nikotynowego w ilosci otrzymanej w poprzednim etapie oraz 40 cm3roztworu 25% amoniaku.
Mieszanine reakcyjng umieszcza sie w wytrzgsarce na 4 godziny, a nastepnie zageszcza na
rotacyjnej wyparce prézniowej do catkowitego usuniecia amoniaku i wody. Surowy amid
kwasu nikotynowego krystalizuje sie z acetonu.

Wiasciwosci: biaty, krystaliczny proszek, prawie bez zapachu, o gorzkim smaku,
t. t. 120-123°C, tatwo rozpuszczalny w wodzie i etanolu, trudno w eterze.



