SEPARAZIONE DI UNA MISCELA CONTENENTE UN ACIDO CARBOSSILICO, UN AMMINA E UN COMPOSTO NEUTRO

1) Pesare ca. 3 g di una miscela (1:1:1);

2) Preparare le seguenti soluzioni: HCl  2 N, NaOH 5 %, soluzione satura di NaCl.

In una beuta da 250 ml sciogliere la miscela in 150 ml ca. di CH2Cl2. Travasare in un imbuto separatore ed estrarre con 60 ml di HCl (2x30 ml). Separare ogni volta le fasi. Ripetere eventualmente l’operazione finché la TLC non mostri che tutta l’ammina sia stata estratta.

Trasferire la fase acquosa in un becher, raffreddare la soluzione in un bagno a ghiaccio e aggiungere a piccole porzioni, agitando la soluzione, NaOH fino a pH basico. Filtrare il precipitato, lavando i cristalli con piccole quantità di acqua fredda. Lasciare asciugare all’aria su un vetro d’orologio. Cristallizzare.

Ritrasferire la fase organica nell’imbuto separatore ed estrarre con 100 ml di NaOH (2x50 ml). Separare ogni volta le fasi. Ripetere eventualmente l’operazione finché la TLC non mostri la completa separazione tra l’acido carbossilico e il composto neutro.

Trasferire la fase acquosa in un becher. Raffreddare la soluzione in un bagno a ghiaccio e aggiungere a piccole porzioni, agitando la soluzione, HCl fino a pH acido. Filtrare il precipitato, lavando i cristalli con piccole quantità di acqua fredda. Lasciare asciugare all’aria su un vetro d’orologio. Cristallizzare.

Lavare la fase organica con una soluzione satura di NaCl, anidrificare con Na2SO4, filtrare in un pallone tarato ed evaporare il solvente al rotavapor. Cristallizzare.

· Verificare con una TLC che la separazione sia completa.

· Calcolare le rese di recupero dei prodotti separati.

· Determinare il punto di fusione

· Calcolare le rese di cristallizzazione.
