ETENZAMID

(2-etoksybenzamid)

1. Salicylan metylu

(estryfikacja)
O+ OH 0 OCH,
CH,OH
OH =—» OH
H,SO,
138,12 152,15

Odczynniki:

Kwas salicylowy — 10 g
Metanol — 30 cm?

H,S04 stez. — 4 cm?
Tetrachloroetylen — 15 cm?3
5% roztwor Na;COs — 20 cm?

W kulistej kolbie okragtodennej o pojemnosci 250 cm? umiesci¢ 10 g kwasu salicylowego,
dodaé 30 cm® metanolu i ostroznie wkropli¢ 4 cm? stezonego H2504. Do mieszaniny dodaé
kamyczek wrzenny, a nastepnie ogrzewa¢ w tagodnym wrzeniu przez 5 h, pod chfodnicg
zwrotng zabezpieczong rurkg z CaCl,. Po zakonczeniu estryfikacji z kolby usungé kamyczek
wrzenny i mieszanine zagesci¢ na wyparce rotacyjnej w celu usuniecia metanolu (w trakcie
zageszczania mieszanina sie pieni — nalezy uzy¢ tapacza kropel). Pozostato$é przenies¢ do
rozdzielacza zawierajgcego ok. 100 cm?® wody. Kolbe przeptukaé ok. 20 cm3 wody i roztwér
dodaé do rozdzielacza. Ponownie przemy¢ kolbe ok. 15 cm3 tetrachloroetylenu i doda¢ go do
mieszaniny w rozdzielaczu. Po wytrzasnieciu i rozdzieleniu warstw zebra¢ warstwe
organiczng, a wodng zlaé¢ do zbiornika na kwasne zlewki wodne. Warstwe organiczng po
ponownym przeniesieniu do rozdzielacza, przemyé ok. 20 cm® wody, nastepnie
20 cm? 5% roztworu Na,COs3 i ponownie 20 cm?® wody. Ekstrakt nalezy wysuszyé w kolbie
Erlenmayera uzywajac bezwodnego MgS0a. Srodek suszacy odsaczy¢ na saczku karbowanym
i przemy¢ niewielka iloscig (ok. 5 cm?) tetrachloroetylenu. Z otrzymanego roztworu usungé
rozpuszczalnik na wyparce rotacyjnej, a surowy ester przenies¢ do kolby Claisena. Destylacje
wykonaé pod zmniejszonym ci$nieniem zbierajgc frakcje wrzacg w temperaturze
114-116°C/20mmHg.

Wydajnosé: 7.1 - 8,9g (65 — 81%)



2. Salicylamid
(amonoliza estru)

Os__-OCH, Ox~NH,
152,15 137,14

Odczynniki:

Salicylan metylu 40¢g

Roztwdr 25% amoniaku 40 cm?

Nasycony roztwdr NaHCO3 20 cm?

W kolbie Erlenmayera o pojemnosci 200 — 250 cm® umiesci¢ 4.0 g salicylanu metylu oraz
40 cm3 25% roztworu amoniaku. Kolbe po zamknieciu korkiem umieéci¢ na wytrzasarce i
prowadzi¢ amonolize do momentu powstania jednorodnego roztworu (zanikniecie warstwy
organicznej). Zawartos$¢ kolby Erlenmayera przenies¢ do kolby okrggtodennej o pojemnosci
100 cm?, wrzuci¢ kamyczek wrzenny i przeprowadzi¢ destylacje prostg (pod wyciggiem!) do
zredukowania objetosci roztworu o potowe. Pozostatos¢ przenies¢ do zlewki o pojemnosci
100 cm? i dodaé 35 cm? wrzgcej wody. Powstaty roztwdr schtodzié i umieéci¢ w lodéwce na
30 min. Wydzielone krysztaty salicylamidu odsgczy¢ na lejku Shotta, przemyé 10 cm? zimnej
wody, nastepnie 20 cm3 nasyconego roztworu NaHCOs i ponownie 10 cm3 zimnej wody.
Produkt po wysuszeniu na powietrzu ma czysto$é pozwalajgcg na uzycie bez krystalizacji
w kolejnym etapie syntezy.

Temperatura topnienia 138-141°C.
Wydajnos¢ ok. 2.7 — 2.9g salicylamidu.



3. Etenzamid
(O-alkilowanie)

o NH, O NH,
OH CZH5BT OC2H5
NaOH, H,O
137,14 165.19

Odczynniki:

Salicylamid -2.7g

NaOH -08¢g

Woda -15cm?3

Bromoetan -4.0g(2.75cm3)
Etanol 96°  -10cm?3
Etanol 70° - ok. 10 cm? (do krystalizaciji)

Reakcje nalezy przeprowadzi¢ pod wyciggiem! W kulistej kolbie okragtodennej o poj. 50 lub
100 cm? przygotowaé roztwér 0.8 g NaOH w 15 cm?® wody, nastepnie dodaé 2.7 g
salicylamidu oraz 2.75 cm3 bromoetanu i 10 cm?® 96° etanolu. Po dodaniu kamyczka
wrzennego ogrzewaé¢ we wrzeniu pod chtodnicg zwrotng przez 3 godz. Po zakorczeniu
reakcji kolbe ochtodzi¢ do temperatury otoczenia, a nastepnie umiesci¢c w loddéwce
na ok. 1 godz. w celu wydzielenia sie produktu. Otrzymany etenzamid odsgczy¢ na lejku
Shotta i przemy¢ niewielka iloscig (ok. 10 cm?3) zimnej wody. Surowy produkt przenie$é¢ do
kolby okragtodennej o poj. 100 cm? i krystalizowaé z 70° etanolu.

Temperatura topnienia: 129-134°C. Wydajnos¢: ok. 2g (ok. 60%)



