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SPIS PREPARATčW 

 

Syntezy katalizator·w: 

1.1 Chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II) - [RuClH(CO)(PPh3)3] 

1.2 Dichlorotris(trifenylofosfina)ruten(II) - [RuCl2(PPh3)3] 

1.3 Dichlorobis(trifenylofosfina)nikiel(II)  -  [NiCl2(PPh3)2] 

1.4 Chlorek benzylotrietyloamoniowy – [PhCH2NEt3]Cl 

 

 

Reakcje katalityczne: 

2.1 Otrzymywanie N-decylokarbazolu na drodze alkilowania karbazolu  

 w warunkach katalizy przeniesienia międzyfazowego (PTC) 

2.2 Otrzymywanie N-allilokarbazolu na drodze allilowania karbazolu  

 w warunkach katalizy przeniesienia międzyfazowego (PTC) 

2.3 Otrzymywanie N-alliloacetanilidu w warunkach katalizy przeniesienia 

 międzyfazowego (PTC) 

2.4 Katalizowana przez chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II) 

 izomeryzacja 1,2-metylenodioksy-4-(2-propenylo)benzenu do mieszaniny (E)- i 

 (Z)-1,2-metylenodioksy-4-(1-propenylo)benzenów 

2.5 Katalizowana przez chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II) 

 izomeryzacja eteru allilowo-butylowego 

2.6 Katalizowana przez chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II) 

 izomeryzacja oleju słonecznikowego 
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2.7 Synteza acetalu butylowo-pentylowego propanalu w reakcji addycji 1-

 pentanolu do eteru allilowo-butylowego, katalizowana przez [RuCl2(PPh3)3] 

2.8 Katalizowana przez układ 18-korona-6/t-BuOK izomeryzacja N-alliloimidazolu 

2.9 Otrzymywanie (Z + E)-izosafrolu ((Z + E)-3,4-metylenodioksy-1-(1-

 propenylo)benzenu). 

2.10 Katalizowana przez układ 18-korona-6/t-BuOK izomeryzacja N-alliloiminy 

 benzaldehydu. 

2.11 Rodnikowe sprzęganie 2-naftolu w obecności chlorku żelaza(III)  

2.12 Otrzymywanie biopaliwa z oleju roślinnego 

2.13 Nitrowanie N-decylokarbazolu w oparciu o reakcję Menkego 
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1.1 Chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II)  - [RuClH(CO)(PPh3)3] 

wg Lewison J.J., Robinson S.D., J. Chem. Soc. A, 1996, 2947 

 

[RuCl3*H2O]  +  PPh3  +  HCHO  +  CH3OCH2CH2OH    [RuClH(CO)(PPh3)3] 

(stechiometria reakcji nieznana) 

 

Zastosowanie produktu: katalizator wielu reakcji chemicznych. 

 

Odczynniki:  uwodniony trójchlorek rutenu RuCl3*xH2O, trifenylofosfina, formalina, 2-meto-

ksyetanol, heksan, etanol, argon. 

 

ZagroŨenia: formalina (40%, wodny roztwór metanalu) – toksyczna, drażni drogi oddechowe 

i skórę; związki rutenu – jak wszystkie związki metali ciężkich są toksyczne; 2-metok-

syetanol – toksyczny, drażni drogi oddechowe, heksan – bardzo łatwopalny (nie wolno 

używać otwartego ognia przy pracy z nim); butla z argonem – wysokie ciśnienie (do 150 

atm); wyparka próżniowa – duże urządzenie pracujące pod zmniejszonym ciśnieniem. 

 

Szkğo i sprzňt: kolba trójszyjna 150 cm
3
, mieszadło magnetyczne z grzaniem, dipol 

magnetyczny (mieszadło), chłodnica, kapilara szklana do argonowania, cylinder miarowy 50 

cm
3
 , kolba stożkowa 100 cm

3 
z korkiem, kolba ssawkowa + lejek ze spiekem, kolba kulista 

okrągłodenna 50 cm
3
. 

 

Spos·b wykonania: W dwuszyjnej kolbie kulistej o pojemności 150 cm
3
, umieszczonej  

w łaźni olejowej i zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną i kapilarę do wprowadzania argonu 

umieszcza się 3 mmole trifenylofosfiny i 17 cm
3
 2-metoksyetanolu. Włącza się mieszadło i 

przez układ reakcyjny przepuszcza się strumień argonu – wpierw szybki (przez około 3 

minuty), a po włączeniu ogrzewania wolny – do końca syntezy. Gdy mieszanina zacznie 

łagodnie wrzeć wprowadza się do niej szybko, przez chłodnicę kolejno: ciepły, nasycony 

argonem (uwaga)  roztwór 0,5 mmola trójchlorku rutenu w 8 cm
3
 2-metoksyetanolu i 10 cm

3
 

nasyconej argonem formaliny (40%, wodnego roztworu metanalu). Mieszaninę reakcyjną 

ogrzewa się do wrzenia, ciągle mieszając przez 10 minut, a po tym czasie ochładza do 

temperatury pokojowej. Wydzielony osad kompleksu odsącza się na lejku ze spiekiem i 

przemywa kolejno: 2 razy 2-metoksyetanolem (porcjami po 5 cm
3
), 2 razy bezwodnym 
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etanolem (po 5 cm
3
) i na końcu 5 cm

3
 heksanu. Ostatecznie produkt suszy się na wyparce 

próżniowej lub w eksykatorze próżniowym. Otrzymuje się chlorohydry-

dokarbonyltris(trifenylofosina)ruten(II) w postaci fioletowo lub różowo białych kryształków, 

z wydajnością 90%. 

 

Uwaga: Do kolbki stożkowej wprowadza się 2-metoksyetanol, nasyca się go argonem,  

a następnie rozpuszcza w nim trójchlorek rutenu. 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym: 

1. Opisz szczegółowo wykonaną syntezę. W opisie zwróć uwagę na zmiany barwy 

mieszaniny reakcyjnej, wypadanie osadu, itd. Który z substratów jest źródłem liganda 

hydrydowego? Dlaczego syntezę prowadzi się w atmosferze argonu? Czy 

[RuClH(CO)(PPh3)3] jest kompleksem koordynacyjnie nasyconym? 

2. Narysuj jedną z możliwych struktur otrzymanego kompleksu.   

3. Jak zbudowane jest wiązanie metal przejściowy-trifenylofosfina? 
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1.2 Dichlorotris(trifenylofosfina)ruten(II)  - [RuCl 2(PPh3)3] 

wg Lewison J.J., Robinson S.D., J. Chem. Soc. A, 1996, 2947 

 

[RuCl3*H2O]  +  PPh3  +  CH3CH2OH     [RuCl2(PPh3)3] 

(stechiometria reakcji nieznana) 

 

Zastosowanie produktu: katalizator wielu reakcji chemicznych. 

 

Odczynniki:  uwodniony trójchlorek rutenu, [RuCl3*xH2O], trifenylofosfina, heksan, 96% 

etanol, argon. 

 

ZagroŨenia: związki rutenu – jak wszystkie związki metali ciężkich są toksyczne; heksan – 

bardzo łatwopalny (nie wolno używać otwartego ognia przy pracy z nim); butla z argonem – 

wysokie ciśnienie (do 150 atm); wyparka próżniowa – duże urządzenie pracujące pod 

zmniejszonym ciśnieniem. 

 

Szkğo i sprzňt: kolba dwuszyjna 50 cm
3
, mieszadło magnetyczne z grzaniem, dipol 

magnetyczny (mieszadło), chłodnica, kapilara szklana do argonowania, cylinder miarowy 25 

cm
3
 , kolba stożkowa 50 cm

3 
z korkiem, kolba ssawkowa + lejek ze spiekem, kolba kulista 

okrągłodenna 25cm
3
 . 

 

Spos·b wykonania: W kolbie dwuszyjnej o pojemności 50 cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę 

zwrotną i rurkę do wprowadzania argonu umieszcza się 3,5 mmola trifenylofosfiny i 17 cm
3
 

96% etanolu. Następnie przez układ reakcyjny przepuszcza się strumień argonu – wpierw 

szybko (przez około 3 minuty), a następnie wolno – do końca syntezy. Po zmniejszeniu 

przepływu argonu ogrzewa się zawartość kolby do łagodnego wrzenia. Do wrzącego roztworu 

wprowadza się szybko, przez chłodnicę ciepły, nasycony argonem roztwór 0,5 mmola 

[RuCl3*xH2O] w 10 cm
3
 96% etanolu (uwaga). Po dodaniu trójchlorku rutenu mieszaninę 

reakcyjną ogrzewa się jeszcze do wrzenia przez 10 minut, a następnie ochładza do 

temperatury pokojowej. Odsącza się osad kompleksu na lejku ze spiekiem, przemywa go 

trzema porcjami 96% etanolu (po 5 cm
3
) i na końcu 5 cm

3
 heksanu. Po wysuszeniu w próżni 

(eksykator lub wyparka) otrzymuje się dichlorotris(trifenylofosfina)ruten(II) w postaci 

ciemno brązowych, bardzo drobnych kryształków z wydajnością 95%. 
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Uwaga: Do kolbki stożkowej wprowadza się etanol, nasyca go argonem i dopiero wtedy 

rozpuszcza się w nim trójchlorek rutenu. 

  

Odpady: połączone przesącze umieszcza się w pojemniku na odpady organiczne. 

 

 Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym: 

1. Opisz szczegółowo wykonaną syntezę. W opisie zwróć uwagę na zmiany barwy 

mieszaniny reakcyjnej, wypadanie osadu, itd. Który ze składników mieszaniny 

reakcyjnej spełnił rolę reduktora rutenu? 

2. Narysuj jedną z możliwych struktur otrzymanego kompleksu.  Czy jest to kompleks 

koordynacyjnie nasycony? 

3. Jak zbudowane jest wiązanie metal przejściowy-trifenylofosfina ? 

4. Wyjaśnij pojęcia: katalizator, prekursor katalizatora. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

8 

1.3 Dichlorobis(trifenylofosfina)nikiel(II)   -  [NiCl 2(PPh3)2] 

wg H. Maciejewski, J.Guliński, Ĺwiczenia laboratoryjne z chemii nieorganicznej, UAM Poznań 2003. 

 

NiCl2·6H2O  +  2PPh3      [NiCl2(PPh3)2] + 6 H2O 

 

Zastosowanie produktu: katalizator wielu reakcji chemicznych, substrat do syntezy innych 

kompleksów niklu. 

 

Odczynniki:  uwodniony chlorek niklu(II) - NiCl2·6H2O, trifenylofosfina, eter dietylowy, 

etanol, 2-propanol. 

 

ZagroŨenia: związki niklu – jak większość związków metali ciężkich są toksyczne; 

trifenylofosfina – toksyczna; heksan – bardzo łatwopalny (nie wolno używać otwartego ognia 

przy pracy z nim); izopropanol - toksyczny; eter dietylowy – właściwości narkotyczne, 

bardzo łatwopalny (nie wolno używać otwartego ognia przy pracy z nim). 

 

Szkğo i sprzňt: kolba kulista okrągłodenna 250 cm
3
, czasza grzewcza, chłodnica, cylinder 

miarowy, kolba stożkowa z korkiem, kolba stożkowa + lejek, zarodniki wrzenia. 

 

Spos·b wykonania: W kolbie kulistej o pojemności 250 cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę 

zwrotną umieszcza się 2,8 g trifenylofosfiny oraz 30 cm
3
 izopropanolu. W osobnej kolbce 

stożkowej przygotowuje się roztwór 1,2 g NiCl2·6H2O w 15 cm
3
 etanolu (w celu 

przyśpieszenia rozpuszczania się soli niklu można kolbę podgrzać). Tak uzyskany roztwór 

wlewa się przez chłodnicę do wrzącego roztworu trifenylofosfiny. Obserwuje się  

natychmiastowe wypadanie osadu produktu. Po ochłodzeniu się mieszaniny do temperatury 

pokojowej wytrącony osad odsącza się na lejku i przemywa etanolem (2 × 10 cm
3
), a 

następnie eterem dietylowym (2 × 10 cm
3
) i suszy na powietrzu pod wyciągiem.  Otrzymuje 

się [NiCl2(PPh3)2]  z wydajnością 70%. 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym: 

1. Opisz dokładnie wykonaną syntezę. Zwróć uwagę na zmiany barwy mieszaniny 

reakcyjnej, wypadanie osadu, itd. 

2. Jak powstaje wiązanie metal-fosfina ? 

3. Jakie znasz zastosowania otrzymanego kompleksu? 
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4. Narysuj struktury wszystkich możliwych izomerów tego kompleksu. 

5. Wyjaśnij pojęcia: katalizator, prekursor katalizatora. 

6. Podaj przykład przemysłowego wykorzystania katalizatora niklowego. 
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1.4 Chlorek benzylotrietyloamoniowy 

(przepis własny) 

 

 

 

Zastosowanie produktu: katalizator reakcji PT (phase transfer, przeniesienia 

międzyfazowego). 

 

Odczynniki:  trietyloamina, chlorek benzylu (chlorometylobenzen), 2-propanol, 1-butanol, 

eter dietylowy. 

 

ZagroŨenia: trietyloamina – silnie drażni drogi oddechowe i skórę (bezwzględnie należy 

pracować pod wyciągiem i w rękawicach ochronnych); chlorek benzylu 

(chlorometylobenzen) – toksyczny, drażni oczy, skórę i drogi oddechowe (praca – jak  

w przypadku trietyloaminy); eter dietylowy – bardzo łatwopalny, narkotyczny, drażni drogi 

oddechowe (praca pod wyciągiem, z daleka od palników); 2-propanol i 1-butanol – 

toksyczne, palne. 

 

Szkğo i sprzňt: kolba kulista 100 cm
3
, czasza grzewcza, chłodnica, cylinder miarowy 25 cm

3
 , 

kolba ssawkowa + lejek ze spiekem, kolba kulista okrągłodenna 50 cm
3
 . 

 

Spos·b wykonania: W kolbie kulistej o pojemności 100 cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę 

zwrotną umieszcza się 5 g (6,9 cm
3
, 0,05 mol) trietyloaminy, 8,22 g (7,5 cm

3
, 0,065mol) 

chlorku benzylu i 4 cm
3
 mieszaniny izopropanolu i 1-butanolu  

w stosunku objętościowym 1:1. Zawartość kolby ogrzewa się przez 1 godzinę utrzymując 

mieszaninę w stanie wrzenia. Po ostygnięciu lotne frakcje odparowuje się na wyparce 

rotacyjnej, a pozostałość rozdrabnia się, zadaje 20 cm
3
 eteru dietylowego i wstawia na 0,5 

godziny do zamrażalnika (szczelnie zamknięte korkiem). Wytrąconą sól amoniową odsącza 

się na lejku Büchnera lub leku ze spiekiem i przemywa 3 razy schłodzonym eterem 

dietylowym. Otrzymuje się  chlorek benzylotrietyloamoniowy w postaci białych, drobnych 

kryształów z wydajnością 70%. 
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 Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym i sprawozdania: 

1. Wyjaśnij pojęcie: "Phase Transfer Catalysis" - PTC 

2. Omów rodzaje katalizatorów PT. 

3. Jaką rolę w przepisie pełnią alkohole, a jaką eter dietylowy? 

4. Wyjaśnij pojęcia: katalizator, kataliza homogeniczna, kataliza heterogeniczna. 
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2.1 Otrzymywanie N-decylokarbazolu na drodze alkilowania karbazolu  

w warunkach katalizy przeniesienia miňdzyfazowego (PTC) 

(przepis wlasny) 

 

 

 

Odczynniki: karbazol, wodorosiarczan tetrabutyloamoniowy, toluen, wodorotlenek sodu, 

bromek decylu. 

 

ZagroŨenia: karbazol - toksyczny, wodorotlenek sodu - silnie żrący, bromek decylu - 

toksyczny. 

 

Szkğo i sprzňt: kolba dwuszyjna 100 cm
3
, czasza grzewcza, dipol magnetyczny (mieszadło), 

chłodnica, strzykawka 10 ml, septum, cylinder miarowy 50 cm
3
 , zlewka 100 ml, kolba 

stożkowa 250 cm
3 
z korkiem, rozdzielacz 150-250 ml, kolba kulista okrągłodenna 50 cm

3
 . 

 

Spos·b wykonania: W umieszczonej na łaźni grzewczej dwuszyjnej kolbie kulistej o 

pojemności 100 ml, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną oraz septum, umieszczono 10 mmol 

karbazolu, 1 mmol wodorosiarczanu tetrabutyloamoniowego, 10 ml toluenu oraz 10 ml 

uprzednio przygotowanego, 50% wodnego roztworu wodorotlenku sodu. Zawartość kolby 

intensywnie mieszano za pomocą mieszadła magnetycznego i następnie przez septum 

dodawano strzykawką 15 mmol bromku decylu, w czasie około 10 minut. Po dodaniu bromku 

kolbę  z mieszaniną reakcyjną ogrzewano do wrzenia przez 3 godziny i ochłodzono do 

temperatury otoczenia. Mieszaninę poreakcyjną przeniesiono do kolby stożkowej o 

pojemności 250 ml dodając 20 ml heksanu oraz 20 ml wody. Po rozdzieleniu w rozdzielaczu, 

warstwę organiczną przemyto 3 razy 10 ml wody i wysuszono bezwodnym siarczanem(VI) 

magnezu. Środek suszący odsączono a lotne frakcje odparowano na wyparce. Otrzymano 

produkt w postaci żółtawego oleju z wydajnością 80%. 

Po zważeniu kolby, otrzymany produkt wymyto heksanem i przeniesiono do pojemnika 

wskazanego przez prowadzącego. 



 

13 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym: 

1. Opisz szczegółowo zrealizowaną syntezę. 

2. Z pomocą prowadzącego przeanalizuj mechanizm wykonanej reakcji. 

3. Wyjaśnij pojęcie: "Phase Transfer Catalysis" - PTC. Omów ideę katalizy PTC. 

4. W sprawozdaniu przedstaw bilans materiałowy przeprowadzonej syntezy. 
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2.2 Otrzymywanie N-allilokarbazolu na drodze alkilowania karbazolu  

w warunkach katalizy przeniesienia miňdzyfazowego (PTC) 

(przepis wlasny) 

 

N

H

Br
N

+
NaOH

Bu4NHSO4

 

 

Szkğo i sprzňt: kolba dwuszyjna 50 cm
3
, czasza grzewcza, chłodnica, strzykawka 10 ml, 

septum, cylinder miarowy 50 cm
3
 , zlewka 100 ml, kolba stożkowa 250 cm

3 
z korkiem, 

rozdzielacz 150 ml, kolba ssawkowa + lejek ze spiekem, kolba kulista okrągłodenna 50 cm
3
 . 

 

Spos·b wykonania: W dwuszyjnej kolbie kulistej o pojemności 50 ml, umieszczonej na łaźni 

elektrycznej i zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną oraz septum umieszczono 10 mmol 

karbazolu, 1 mmol wodorosiarczanu tetrabutyloamoniowego, 10 ml toluenu oraz 5 ml 

uprzednio przygotowanego, 50% wodnego roztworu wodorotlenku sodu. Zawartość kolby 

dokładnie wymieszano i następnie przez septum dodano strzykawką 20 mmol bromku allilu. 

Po dodaniu bromku kolbę  z mieszaniną reakcyjną ogrzewano do wrzenia przez 3 godziny a 

następnie ochłodzono do temperatury otoczenia. Mieszaninę poreakcyjną przeniesiono do 

kolby stożkowej o pojemności 250 ml dodając 20 ml heksanu oraz 20 ml wody. Po 

rozdzieleniu w rozdzielaczu, warstwę organiczną przemyto 3 razy 10 ml wody i wysuszono 

bezwodnym siarczanem(VI) magnezu. Odparowano lotne frakcje na wyparce. Otrzymano 

produkt w postaci żółtawego oleju z wydajnością 70%. 

Odpady: wszystkie odpady przenieść do odpowiednich pojemników. 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym: 

1. Opisz szczegółowo zrealizowaną syntezę. 

2. Wyjaśnij pojęcie: "Phase Transfer Catalysis" - PTC. Omów ideę katalizy PTC. 
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2.3 Otrzymywanie N-alliloacetanilidu w warunkach katalizy przeniesienia 

 międzyfazowego (PTC) 

(przepis własny) 

 

 

 

Spos·b wykonania: W dwuszyjnej kolbie kulistej o pojemności 100 ml, umieszczonej na 

łaźni wodnej i zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną (zamkniętą bablerem do przepuszczania 

argonu) oraz wkraplacz umieszczono 3g acetanilidu (25 mmol), 0,5g wodorosiarczanu 

tetrabutyloamoniowego (1,5 mmol), 10 ml toluenu oraz 10 ml uprzednio przygotowanego, 

50% wodnego roztworu wodorotlenku sodu (200 mmoli NaOH). Zawartość kolby 

intensywnie mieszano za pomocą mieszadła magnetycznego i przepuszczano argon przez 15 

minut a potem dodano kroplami, przez wkraplacz 5 ml (60 mmol) bromku allilu (uwaga 1),  

w czasie około 10 minut. Po dodaniu bromku kolbę  z mieszaniną reakcyjną ogrzewano na 

wrzącej łaźni wodnej przez 2 godziny i ochłodzono do temperatury otoczenia. Mieszaninę 

poreakcyjną przeniesiono do kolby stożkowej o pojemności 250 ml dodając 50 ml toluenu 

oraz 50 ml wody. Po rozdzieleniu w rozdzielaczu, warstwę organiczną przemyto 3 razy 50 ml 

wody i wysuszono bezwodnym siarczanem(VI) magnezu. Odparowano lotne frakcje na 

wyparce; otrzymano produkt w postaci bezbarwnej cieczy z wydajnością 70%. 

 

Uwaga 1. 

Bromek allilu jest niebezpieczny, silnie drażni drogi oddechowe ! Wszystkie operacje z tym 

związkiem należy wykonać pod wyciągiem. 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym: 

1. Opisz szczegółowo zrealizowaną syntezę. 

2. Z pomocą prowadzącego przeanalizuj mechanizm wykonanej reakcji. 

3. Z pomocą prowadzącego przeanalizuj widma 
1
H i 

13
C NMR produktu reakcji. 
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2.4. Katalizowana przez chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II)  

izomeryzacja 1,2-metylenodioksy-4-(2-propenylo)benzenu do mieszaniny  

(E)- i (Z)-1,2-metlenodioksy-4-(1-propenylo)benzen·w 

 

O

O

O

O

[RuClH(CO)(PPh3)3]

120 oC, 3h, Ar

 

Zastosowanie produktu: monomer winylowy, synteza farmaceutyków 

 

Odczynniki:   chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II)  – [RuClH(CO)(PPh3)3], 

1,2-metylenodioksy-4-(2-propenylo)benzen (safrol), eter naftowy lub heksan, żel 

krzemionkowy. 

 

ZagroŨenia: substrat i produkt jego izomeryzacji jak większość związków allilowych  

i winylowych są toksyczne – drażnią drogi oddechowe i skórę; katalizator – jak wszystkie 

związki metali ciężkich jest toksyczny; eter naftowy i heksan – bardzo łatwopalne (nie wolno 

używać otwartego ognia przy pracy z nimi); butla z argonem – wysokie ciśnienie (do 150 

atm); wyparka rotacyjna – duże urządzenie pracujące pod zmniejszonym ciśnieniem. 

 

Szkğo i sprzňt: fiolka zakręcana, kapilara do argonowania, kolba stożkowa 50ml, cylinder 

25ml, lejek+kolba do sączenia, spiek do krótkiej kolumny+mała zlewka, kolba kulista 

okrągłodenna 50ml do wyparki.  

 

Spos·b wykonania: W zakręcanej ampułce szklanej umieszcza się 1,0 cm
3
 1,2-metyleno-

dioksy-4-(2-propenylo)benzenu i katalizator tj. chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)-

ruten(II) (substrat : katalizator = 200 : 1). Powstałą zawiesinę nasyca się argonem w ciągu  

5 minut, a następnie szybko i szczelnie zakręca ampułkę. Mieszaninę reakcyjną ogrzewa się  

w termostacie, w temperaturze 120°C, przez 3 godziny – wstrząsając co kilka minut – aż do 

homogenizacji. Po wyjęciu z termostatu i ochłodzeniu do temperatury pokojowej zawartość 

ampułki przenosi się do kolby stożkowej o pojemności 25-50 cm
3
 i dodaje 15 cm

3
 eteru 

naftowego lub heksanu (uwaga 1). Powstałą zawiesinę (uwaga 2) przepuszcza przez krótką 

kolumnę chromatograficzną z 1,5g żelu krzemionkowego (uwaga 3). Z eluatu odparowuje się 
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rozpuszczalnik na rotacyjnej wyparce próżniowej (temperatura łaźni: do 50°C). Otrzymuje się 

mieszaninę (E)- i (Z)-1,2-metylenodioksy-4-(1-propenylo)benzenów z wydajnością 97%. 

 

Odpady: sączek oraz żel krzemionkowy z katalizatorem, trifenylofosfiną i jej tlenkiem 

umieścić w pojemniku z odpadami stałymi. 

 

Uwagi: 

1. W celu uniknięcia strat produktu wymywa się go z ampułki podaną w przepisie objętością 

eteru naftowego lub heksanu.  

2. Osad zawiera katalizator, trifenylofosfinę i jej tlenek. 

3. Chromatografia kolumnowa – patrz str. 166-167 w preparatyce A.Vogla. W celu 

zmniejszenia strat produktu przepuszcza się przez żel jeszcze 10-20 cm
3
 eteru naftowego 

lub heksanu. Zamiast kolumny można użyć cylindrycznego lejka ze spiekiem o średnicy 

~2 cm. Kompleksy rutenu mogą też zostać usunięte z produktu za pomocą węgla 

aktywnego. 

 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym i sprawozdania: 

1. Narysuj jedną z możliwych struktur prekursora katalizatora.  

2. Dlaczego reakcję należy prowadzić w atmosferze argonu? 

3. Opisz szczegółowo wykonane ćwiczenie. 

4. W jakim celu chłodzi się mieszaninę powstałą po dodaniu eteru naftowego lub heksanu ? 

Skąd w osadzie biorą się trifenylofosfina i jej tlenek ? 
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2.5. Katalizowana przez chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II)  

izomeryzacja eteru allilowo-butylowego 

 

BuO BuO
[RuClH(CO)(PPh3)3]

130 oC, argon
 

Zastosowanie produktu: monomer winylowy. 

 

Odczynniki:   chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II)  – [RuClH(CO)(PPh3)3], 

eter allilowo-butylowy. 

 

ZagroŨenia: substrat i produkt jego izomeryzacji jak większość związków allilowych  

i winylowych są toksyczne – drażnią drogi oddechowe i skórę; katalizator – jak wszystkie 

związki metali ciężkich jest toksyczny; eter naftowy i heksan – bardzo łatwopalne (nie wolno 

używać otwartego ognia przy pracy z nimi); butla z argonem – wysokie ciśnienie (do 150 

atm); wyparka rotacyjna – duże urządzenie pracujące pod zmniejszonym ciśnieniem. 

 

Szkğo i sprzňt: fiolka zakręcana, kapilara do argonowania, kolba stożkowa 50ml, cylinder 

25ml, lejek+kolba do sączenia, kolba kulista okrągłodenna 50ml do wyparki.  

 

Spos·b wykonania: W zakręcanej ampułce szklanej umieszcza się 1,0 cm
3
 eteru allilowo-

butylowego i katalizator tj. chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)-ruten(II) (substrat : 

katalizator = 200 : 1). Powstałą zawiesinę nasyca się argonem w ciągu  

5 minut, a następnie szybko i szczelnie zakręca ampułkę. Mieszaninę reakcyjną ogrzewa się  

w termostacie, w temperaturze 130°C, przez 90 minut – wstrząsając co kilka minut – aż do 

homogenizacji. Po wyjęciu z termostatu i ochłodzeniu do temperatury pokojowej zawartość 

ampułki przenosi się do kolby stożkowej o pojemności 25 cm
3
 – wymywając ją z ampułki za 

pomocą 3 porcji heksanu po 5 cm
3
. Do heksanowego roztworu dodaje się około 100 mg 

węgla aktywnego i miesza powstałą zawiesinę za pomocą mieszadła magnetycznego przez 10 

minut. Następnie sączy się zawiesinę na sączku karbowanym a z przesączu odparowuje się 

starannie lotne frakcje za pomocą próżniowej wyparki rotacyjnej. Otrzymuje się mieszaninę 

(E)- i (Z)-(1-propenyloksy)-butanu z wydajnością 96%. 
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Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym i sprawozdania: 

1. Narysuj jedną z możliwych struktur prekursora katalizatora.  

2. Dlaczego reakcję należy prowadzić w atmosferze argonu? 

3. Opisz szczegółowo wykonane ćwiczenie. 

4. W jakim celu chłodzi się mieszaninę powstałą po dodaniu eteru naftowego lub heksanu ?  

5. Skąd w osadzie biorą się trifenylofosfina i jej tlenek ? 

6. Wymień wady i zalety katalizatorów homogenicznych i heterogenicznych. 
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2.6. Katalizowana przez chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II)  

izomeryzacja oleju sğonecznikowego 

 

[RuClH(CO)(PPh3)3]

120 oC, 3h, Ar
 

 (na schemacie pokazano istotne dla przebiegu reakcji fragmenty struktury substratu i produktu) 

 

Zastosowanie produktu: do produkcji farb i lakierów. 

 

Odczynniki:  chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II)  –  [RuClH(CO)(PPh3)3], 

olej słonecznikowy, eter naftowy lub heksan, żel krzemionkowy. 

 

ZagroŨenia: katalizator – jak większość związków metali ciężkich jest toksyczny; eter 

naftowy i heksan – bardzo łatwopalne (nie wolno używać otwartego ognia przy pracy z nimi); 

butla z argonem – wysokie ciśnienie (do 150 atm); wyparka rotacyjna – duże urządzenie 

pracujące pod zmniejszonym ciśnieniem. 

 

Szkğo i sprzňt: fiolka zakręcana, kapilara do argonowania, kolba stożkowa 50ml, cylinder 

25ml, lejek+kolba do sączenia, spiek do krótkiej kolumny + mała zlewka, kolba kulista 

okrągłodenna 50ml do wyparki. 

 

Spos·b wykonania: W zakręcanej ampułce szklanej umieszcza się 2,0 cm
3
 oleju 

słonecznikowego i katalizator tj. chlorohydrydokarbonyltris(trifenylofosfina)ruten(II) (5 mg). 

Powstałą zawiesinę nasyca się argonem w ciągu 5 minut, a następnie szybko i szczelnie 

zakręca ampułkę. Mieszaninę reakcyjną ogrzewa się w termostacie, w temperaturze 120°C, 

przez trzy godziny – wstrząsając co kilka minut – aż do homogenizacji. Po wyjęciu  

z termostatu i ochłodzeniu do temperatury pokojowej zawartość ampułki przenosi się do 

kolby stożkowej o pojemności 50 cm
3
 i dodaje 30 cm

3
 eteru naftowego lub heksanu (uwaga 

1). Powstały roztwór (lub zawiesinę) przepuszcza  przez  krótką  kolumnę chromatograficzną 

z 1,5g żelu krzemionkowego (uwaga 3). Z eluatu odparowuje się rozpuszczalnik na rotacyjnej 

wyparce próżniowej. Otrzymuje się izomeryzowany olej słonecznikowy z wydajnością 96%. 
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Uwagi: 

1. W celu uniknięcia strat produktu wymywa się go z ampułki podaną w przepisie 

objętością eteru naftowego lub heksanu.  

2. Osad zawiera katalizator, trifenylofosfinę i jej tlenek. 

3. Chromatografia kolumnowa – patrz str. 166-167 w preparatyce A.Vogla. W celu 

zmniejszenia strat produktu przepuszcza się przez żel jeszcze 20 cm
3
 eteru 

naftowego lub heksanu. Zamiast kolumny można użyć cylindrycznego lejka ze 

spiekiem o średnicy ~2 cm. Kompleksy rutenu mogą też zostać usunięte  

z produktu za pomocą węgla aktywnego. 

 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym i sprawozdania: 

1. Narysuj jedną z możliwych struktur prekursora katalizatora.  

2. Dlaczego reakcję należy prowadzić w atmosferze argonu ? 

3. Opisz szczegółowo wykonane ćwiczenie. 

4. W jakim celu chłodzi się mieszaninę powstałą po dodaniu eteru naftowego lub 

heksanu? Skąd w osadzie biorą się trifenylofosfina i jej tlenek ? 
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2.7. Synteza acetalu butylowo-pentylowego propanalu w reakcji  addycji  

1-pentanolu do eteru allilowo-butylowego, katalizowana przez [RuCl 2(PPh3)3] 

 

Krompiec S., Penczek R., Penkala M., Krompiec M., Rzepa J., Matlengiewicz M., Jaworska J., Baj S., 

J. Mol. Catal. A Chem. 2008, 290, 15-22 

 

 

 

Zastosowanie produktu: potencjalny środek zapachowy, detergent 

 

Odczynniki:  eter allilowo-butylowy, 1-pentanol, dichlorotris(trifenylofosfina)ruten(II) 

 

ZagroŨenia: eter allilowo-butylowy – toksyczny, posiada nieprzyjemny zapach, kompleksy 

rutenu – potencjalnie toksyczny (jak wiele związków metali ciężkich); praca z butlą z 

argonem – wysokie ciśnienie! 

 

Szkğo i sprzňt: fiolka zakręcana, kapilara do argonowania, kolba stożkowa 50ml, cylinder 

25ml, lejek+kolba do sączenia, mieszadło magnetyczne, kolba stożkowa 50ml + korek, kolba 

kulista okrągłodenna 50ml do wyparki. 

 

Spos·b wykonania: W grubościennej, zakręcanej fiolce umieszcza się eter allilowo-

butylowy (3,4 mmol, 0,5 cm
3
), pentanol (3,4 mmol, 0,37 cm

3
) oraz [RuCl2(PPh3)3] (5,22 · 10

-

3
 mmol, 5 mg). Mieszaninę reakcyjną nasyca się argonem (przez 5 min), następnie fiolkę 

szczelnie zakręca się i ogrzewa w termostatowej łaźni olejowej,  

w temperaturze 120 °C, przez 3 godziny. W trakcie ogrzewania fiolkę wstrząsa się co jakiś 

czas (ostrożnie!) – aż do momentu homogenizacji mieszaniny reakcyjnej. Po tym czasie 

fiolkę ochładza się do temperatury otoczenia, a mieszaninę poreakcyjną przenosi do kolby 

stożkowej o pojemności 25 cm
3
 – wymywając ją z ampułki za pomocą 3 porcji heksanu po 

ok. 5 cm
3
. Do heksanowego roztworu dodaje się około 100 mg węgla aktywnego i miesza 

powstałą zawiesinę za pomocą mieszadła magnetycznego przez 10 minut. Następnie sączy się 

zawiesinę na sączku karbowanym a z przesączu odparowuje się starannie lotne frakcje za 
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pomocą próżniowej wyparki rotacyjnej. Otrzymuje się acetal butylowo-pentylowy propanalu 

w postaci bezbarwnego oleju o charakterystycznym zapachu, z wydajnością powyżej 95%. 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym i sprawozdania: 

1. Opisz szczegółowo wykonaną reakcję, zwróć uwagę na zmiany barwy itp. 

2. Jakie znasz zastosowania acetali? 

3. Omów wiązanie metal-fosfina. 
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2.8 Katalizowana przez ukğad 18-korona-6/t-BuOK izomeryzacja N-

alliloimidazolu . 

 

a = 18-korona-6 + t-BuOK, toluen, 25ºC, 2h 

 

 

Spos·b wykonania: Mieszaninę reakcyjną składającą się z N-alliloimidazolu (5 mmoli), 

eteru 18-korona-6 (0,6 mmoli), zmikronizowanego tert-butanolanu potasu (7,5 mmola) oraz 

1,5 cm
3
 toluenu mieszano intensywnie mieszadłem magnetycznym przez  

2 godziny w temperaturze pokojowej. Po tym czasie dodano 7 cm
3
 toluenu oraz 5 cm

3
 10%-

owej solanki i mieszano jeszcze przez 15 minut. Następnie przy użyciu rozdzielacza 

szklanego rozdzielono warstwy, a warstwę organiczną przemyto trzema porcjami 5%-owej 

solanki po 5 cm
3
 i na końcu wysuszono za pomocą 0,5 g bezwodnego siarczanu magnezu. 

Do wysuszonego ekstraktu, po odsączeniu środka suszącego, dodano 10 mg węgla aktywnego 

i mieszano w temperaturze pokojowej przez 15 minut. Odsączono węgiel z zaadsorbowanymi 

zanieczyszczeniami na sączku bibułowym, a z przesączu odparowano za pomocą próżniowej 

wyparki rotacyjnej. Pozostałość, w postaci jasno-żółtej cieczy, stanowiła czysty (E)-N-(1-

propenylo)imidazol, który otrzymano z wydajnością 95%.  
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2.9 Otrzymywanie (Z + E)-izosafrolu ((Z + E)-3,4-metylenodioksy-1-(1-

propenylo)benzenu). 

 

a = 18-korona-6 + t-BuOK, chlorek metylenu, 25ºC, 2h 

 

Spos·b wykonania: Mieszaninę reakcyjną składającą się z safrolu (1-allilo-3,4-

metylenodioksybenzenu) (5 mmoli), eteru 18-korona-6 (0,6 mmoli), zmikronizowanego tert-

butanolanu potasu (5 mmoli) oraz 3 cm
3
 chlorku metylenu mieszano intensywnie mieszadłem 

magnetycznym przez 2 godziny w temperaturze pokojowej. Po tym czasie dodano 5 cm
3
 

chlorku metylenu oraz 15 cm
3
 wody i mieszano jeszcze przez 15 minut. Następnie przy 

użyciu rozdzielacza szklanego rozdzielono warstwy, a warstwę organiczną przemyto trzema 

porcjami 5%-owej solanki po 10 cm
3
 i na końcu wysuszono za pomocą 0,5 g bezwodnego 

siarczanu magnezu. Usunięto środek suszący na drodze filtracji, a do wysuszonego ekstraktu 

dodano 10 mg węgla aktywnego i mieszano w temperaturze pokojowej przez 15 minut. 

Odsączono węgiel z zaadsorbowanymi zanieczyszczeniami na sączku bibułowym, a z 

przesączu odparowano rozpuszczalnik za pomocą próżniowej wyparki rotacyjnej. 

Pozostałość, w postaci bezbarwnej cieczy, stanowiła czysty (Z + E)-izosafrol tj. (Z + E)-3,4-

metylenodioksy-1-(1-propenylo)benzen, który otrzymano z wydajnością 97%. 
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2.10 Katalizowana przez ukğad 18-korona-6/t-BuOK izomeryzacja N-alliloiminy  

 benzaldehydu. 

 

N N
Me

a

 

a = 18-korona-6 + KOH, chlorek metylenu, 25ºC, 2h 

 

Spos·b wykonania: Mieszaninę reakcyjną składającą się z N-alliloiminy benzaldehydu (2-

aza-1-fenylo-1,4-pentadienu) (10 mmoli), eteru 18-korona-6 (1,17 mmoli), 

zmikronizowanego KOH (10 mmoli) oraz 3 cm
3
 chlorku metylenu mieszano intensywnie 

mieszadłem magnetycznym przez 2 godziny w temperaturze 25ºC. Po tym czasie dodano 5 

cm
3
 chlorku metylenu oraz 15 cm

3
 wody i mieszano jeszcze przez 15 minut. Następnie przy 

użyciu rozdzielacza szklanego rozdzielono warstwy, a warstwę organiczną przemyto trzema 

porcjami 5%-owej solanki po 10 cm
3
 i na końcu wysuszono za pomocą 0,5 g bezwodnego 

siarczanu magnezu. Usunięto środek suszący na drodze filtracji, a do wysuszonego ekstraktu 

dodano 10 mg węgla aktywnego i mieszano w temperaturze pokojowej przez 15 minut. 

Odsączono węgiel z zaadsorbowanymi zanieczyszczeniami na sączku bibułowym, a z 

przesączu odparowano rozpuszczalnik za pomocą próżniowej wyparki rotacyjnej. Wydajność 

tak otrzymanego (Z + E)-2-aza-1-fenylo-1,3-pentadienu wyniosła 95%.  
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2.11 Reakcja sprzňgania rodnikowego 
(na podstawie Preparatyka Organiczna, A. I. Vogel) 

 
 

 

Odczynniki:  2-naftol, chlorek żelaza(III). 

ZagroŨenia: 2-naftol - toksyczny, drażniący; chlorek żelaza(III) - drażniący. 

Szkğo i sprzňt: moździerz z pistylem, mała pipeta, cylinder 50ml, zlewka 150ml, 

lejek+zlewka do sączenia, zlewka 100ml na gorąca wodę,  

 

Spos·b wykonania: Mieszaninę 2-naftolu (1.44 g) i chlorku żelaza(III) (0.4 g) z dodatkiem 2 

kropli wody rozcierano w moździerzu przez około 45 minut. Następnie mieszaninę reakcyjną 

pozostawiono na około 90 minut, od czasu do czasu całość mieszając (do zaniku żółtej 

barwy). Po tym czasie zawartość moździerza  przeniesiono do zlewki o poj. 150ml i dodano 

50 ml wody. Tak otrzymany roztwór ogrzewano na płycie elektrycznej pod wyciągiem do 

wrzenia przez ok. 15 minut. Po tym czasie zdekantowano klarowny roztwór znad brunatnego 

oleju i sączono (na sączku karbowanym). Pozostałość na sączku przemyto 10ml gorącej 

wody. Po ochłodzeniu przesączu, wytrącony biały, krystaliczny osad sączono na sączku 

karbowanym. Wilgotny sączek z otrzymanymi kryształami umieszczono na opisanej szalce 

Petriego i suszono na powietrzu do następnych zajęć. Po zważeniu, otrzymany produkt 

umieszczono w opakowaniu zbiorczym wskazanym przez prowadzącego. 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym i sprawozdania: 

1. Który z reagentów pełni rolę katalizatora w tej reakcji? 

2. Omów budowę rodnika, podaj przykład takiego indywiduum. 

3. Z pomocą prowadzącego zaproponuj mechanizm tej reakcji. 

4. Jakie zastosowanie może mieć otrzymany produkt? 

5. W sprawozdaniu przedstaw bilans materiałowy przeprowadzonej syntezy. 
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2.12 Reakcja transestryfikacji  - otrzymywanie biopaliwa 
(na podstawie Green Chemistry Laboratory Experiments) 

 

 

 

 

 

R = reszta kwasu tğuszczowego 

 
 

Odczynniki:  olej roślinny, metanol, NaOH,  

Szkğo i sprzňt: kolba stożkowa 150ml (x2), cylinder 25ml, zlewka 250ml, cylinder 50ml, 

mieszadło magnetyczne, dipol magnetyczny, rozdzielacz 250ml, lejek+zlewka do saczenia.  

 

 

 

Spos·b wykonania: Do kolby stożkowej o poj. 150 ml zawierającej 10 ml metanolu, dodano 

2 g sproszkowanego NaOH, zawartość kolby mieszano aż do całkowitego rozpuszczenia. W 

zlewce o pojemności 150 ml podgrzano 50ml oleju roślinnego do temperatury 40 °C. Tak 

podgrzany olej dodano do roztworu metanolanu, kontynuując mieszanie. Początkowo 

mieszanina jest mętna, jednak po chwili rozdziela się na dwie warstwy. Całość mieszano 

przez 15-20 minut. Zawartość kolby przeniesiono do rozdzielacza (dolną warstwę stanowiła 

gliceryna, górną ester metylowy (biodiesel). Warstwę zawierającą ester metylowy oddzielono 

i suszono bezwodnym siarczanem(VI) magnezu. 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym i sprawozdania: 

 

1. Jakie elementy "zielonej chemii" można przypisać tego typu reakcji (sposobowi jej 

prowadzenia, reagentom)? 

2. Jaką rolę w tej reakcji pełni NaOH?  

3. Jakie znaczenie ma synteza biopaliw dla przemysłu? 

4. Dlaczego oleje roślinne, np. słonecznikowy nie są stosowane jako „biopaliwo”? 
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2.13 Nitrowanie N-decylokarbazolu w oparciu o reakcjň Menkego 
(na podstawie: Synthetic Metals, (2009), 159, 1034-1042) 
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Odczynniki:  azotan(V) miedzi(II), kwas octowy lodowaty, bezwodnik octowy, N-

decylokarbazol.  

Szkğo i sprzňt: kolba dwuszyjna 50ml, strzykawka i septum, cylinder miarowy, zlewka 

800ml, mieszadło magnetyczne, dipol magnetyczny, lejek ze spiekiem + kolba ssawkowa.  

 

 

 

Spos·b wykonania:  

W kolbie dwuszyjnej o poj. 50ml, zaopatrzonej w mieszadło magnetyczne i septum, 

umieszczono 10 mmoli azotanu(V) miedzi(II) a następnie dodano ostrożnie 7 ml kwasu 

octowego i 15 ml bezwodnika octowego. Kolbę zatkano korkiem i zawartość mieszano w 

temperaturze pokojowej przez 60 minut. Po tym czasie dodano strzykawką przez septum 9 

mmoli N-decylokarbazolu (przyjmij gęstość 1,10; reagent wkraplano przez ok. 5 minut). Po 

20 minutach dodano do kolby 5 ml kwasu octowego i kontynuowano mieszanie przez 1 

godzinę. Po tym czasie zawartość kolby ostrożnie wlano do zlewki zawierającej 500 ml 

wody. Otrzymany żółty osad odsączono na lejku Büchnera i przemywano wodą aż do zaniku 

zapachu kwasu octowego. Następnie osad przemyto 5ml eteru dietylowego i suszono na 

powietrzu. 

 

Zagadnienia do kolokwium, dyskusji z prowadzącym i sprawozdania: 

1. Jaką rolę w tej reakcji pełni azotan(V) miedzi(II)? 

2. Jakie zalety w stosunku do "klasycznego" nitrowania ma reakcja w warunkach Menkego? 

3. Jakie zastosowanie może mieć otrzymany produkt? 

4. W sprawozdaniu przedstaw bilans materiałowy przeprowadzonej syntezy. 


