5. ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ СИНТЕЗА 

5.1. Порядок выполнения работы

1) Изучить теоретический материал по синтезу.

2) Оформить работу в соответствии с образцом (см.. 1.2).

3) Получить допуск к работе, обсудив с преподавателем:

а) химизм процесса;

б) условия проведения и контроля основной реакции;

в) расчеты по синтезу;

г) способ выделения целевого продукта, его очистки и идентификации;

д) схемы используемых приборов;

е) степень опасности применяемых реагентов и продуктов реакции, способы и средства индивидуальной защиты.

5.2. Форма и порядок оформления синтеза

В лабораторном журнале предлагается подготовить работу в следующей последовательности и объеме.

1) Записать название синтеза.

2) Привести коэффициент загрузки Кз = … или массу (объем) одного из реагентов, заданных преподавателем.

3) Изобразить структурную и молекулярную формулы синтезируемого вещества.

4) Переписать пропись или методику синтеза из указанного литературного источника без изменений.

5) Описать химизм процесса:

а) уравнение основной реакции с коэффициентами для расчета теоретического выхода продукта реакции;

б) механизм основной реакции;

в) уравнения побочных реакций. 

6) Дать характеристику процессу, в которой оценить тип и механизм основной реакции; роль растворителя; обосновать применение  катализатора или его ненадобность; определить гомо- или гетерофазность процесса, его термодинамику, необходимость перемешивания, нагревания или охлаждения.

7) Ознакомиться с физическими свойствами исходных веществ и продукта реакции. Для этого занести в табл. 3.1, используя справочники, важнейшие физико-химические константы исходных реагентов, целевого и основных побочных продуктов реакции такие как: молекулярная масса (Mw), температура плавления (Тпл), растворимость, температура кипения (Ткип), показатель преломления (nD20), относительная плотность (d420). Под таблицей записывают сведения о токсичности веществ, огнеопасности и мерах по безопасной работе с ними.

Таблица 3.1.

Физико-химические свойства продуктов реакции и реагентов

	Структурная формула или название вещества
	Молекулярная масса,

Mw
	Тпл
oC
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d420
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8) Выполнить расчеты по синтезу. Для этого:

а) оформить табл. 3.2, рассчитав мольные доли реагирующих веществ и молярное соотношение; выявляют вещество, которое берется в наименьшем количестве,  и определяет выход продукта; пересчитывают реагенты на свою загрузку; рассчитывают теоретический выход продукта, исходя из новой загрузки.

Таблица 3.2.

Молярное соотношение реагирующих веществ

	Компоненты реакции
	Количество моль
	Молярное соотношение

	
	
	


Расчет количества молей исходных веществ ведут по данным прописи, пользуясь формулами: 
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или, если задан объем жидкого вещества   
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Для растворов жидкостей, если указан объем
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, или, если задана масса
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, где n –количество вещества в молях; m – масса вещества, г; Mw- молекулярная масса, г/моль; V – объем, мл; d420 – относительная плотность органического вещества или плотность водного раствора минеральной кислоты, г/мл; ( - массовая доля минеральной кислоты, %. Все расчеты должны быть записаны в журнале.

Определение молярного соотношения компонентов реакции проводят с целью выявления вещества, взятого в недостатке, и избытка других веществ. При этом за единицу принимают вещество, взятое в наименьшем количестве (катализатор в расчет не принимается). Моли других реагентов рассчитывают путем деления их мольной доли на мольную долю вещества, взятого в недостатке.

б) Заполняют табл. 3.3: в колонки 2,3 вносят количества всех веществ, приведенных в прописи (жидких в мл, твердых в г), а в колонки 3,4 – новые количества этих же веществ, полученные перерасчетом с использованием заданного коэффициента загрузки (Кз). Новые количества реагентов, включая растворитель и вспомогательные вещества, рассчитывают, умножая указанные в прописи граммы или миллилитры на Кз. Если задано количество вещества (г или мл), то Кз рассчитывают по формуле:
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, где mз, Vз, nз – заданные масса, объем или мольная доля, соответственно; mп, Vп, nп – масса, объем или моли того же реагента по прописи.

Таблица 3.3

Загрузка исходных веществ

	Вещество
	Требуется по прописи
	Рассчитано в соответствии с заданием

	
	г
	мл
	г
	мл

	1
	2
	3
	4
	5


в) Расчет выхода продукта реакции.

Теоретический выход (ТВ) продукта реакции в граммах вычисляют по тому реагенту, который берется в наименьшем количестве, с учетом коэффициента загрузки:

ТВ = nз . Мw . Кз
где nз – число моль исходного вещества, взятого в недостатке; Мw – молекулярная масса продукта реакции, г/моль; Кз – коэффициент загрузки.

Ожидаемый выход (ОВ) в граммах рассчитывают по формуле, умножая  практический выход по данным прописи на ТВ продукта реакции. Реально полученный выход (ПВ) вычисляют после выполнения синтеза и взвешивания, выражая в процентах от теоретического выхода, по формуле:
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,  и сравнивают с величиной ОВ.

9) Изобразить  схемы приборов, используемых в синтезе.

Приводят схемы приборов для проведения реакции синтеза, выделения и окончательной очистки целевого продукта. Рисунки аккуратно вычерчивают карандашом, сопровождая  названиями приборов и деталей, из которых они состоят. Во избежание поломки прибора при сборке и эксплуатации следует обратить внимание на способ крепления каждой детали прибора.

10) Экспериментальная часть.

Выполняя синтез, студент должен оформить экспериментальную часть, в которой приводит:

а) отклонения от прописи синтеза, если они были, с указаниями их причины;

б) состав смеси после реакции в виде структурных формул всех веществ, содержащихся в реакционной смеси после завершения реакции. Как правило, это – целевой и все побочные продукты реакции, исходные вещества, катализатор, растворитель и т.д.;

в) физические и химические методы, использованные для выделения продукта реакции и удаления примесей;

г) способ окончательной очистки целевого продукта (перегонка, перекристаллизация, возгонка).

Результаты синтеза представляют в виде табл. 2.4, в которой для кристаллических соединений приводят Тпл, а для жидких – Ткип и nD20.

Таблица 2.4

Выход и константы продукта реакции

	Данные
	Выход
	Константы

	
	г
	% от теоретического
	Тпл


	Ткип


	nD20

	Указано в прописи (ОВ)
	
	
	
	
	

	Получено (ПВ)
	
	
	
	
	


д) оценку результатов синтеза, которая включает:

- доказательство получения именно целевого продукта;

- сравнение степени его чистоты и выхода с литературными данными.
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