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Nazev: Priprava 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu

Navod na praci

Zadani: Nitraci acetanilidu pfipravte 4-nitroacetanilid, ktery néslednou kyselou hydrolyzou
poskytne 4-nitroanilin.

Teorie

Acetylace anilinu je adi¢né-eliminacni reakce aromatického aminu s acetanhydridem za vzniku
N-acetylanilinu (acetanilidu) podle rovnice:

— CH ;C0) ,0
\ ) NH2 (CHCO) .0 <:::>P—NHCOCH 3

Nitrace acetanilidu nitraéni smési probihd regioselektivni do para-polohy elektrofilni
aromatickou substituci za vzniku 4-nitroacetanilidu, ktery je nasledné adi¢né-eliminacni reakci
s vodou v kyselém prostfedi hydrolyzovan na 4-nitroanilin podle rovnice:

NHCOCH 4 NHCOCH 4 NH ,
1. HCI
HNO 3 2. NH;
—_— —_—
H,S0,
NO, NO,

Pomiicky: Erlenmeyerova batika se zatkou, odmérny valec, kadinka, Biichnerova nalevka,
odséavaci baiika, vodova vyvéva, gumova manzeta, filtraéni papir, varna barika, varné hnizdo,
laboratorni stojan, zpétny chladi€, hadice pro ptivod a odvod chladici vody, sklenéné tyc¢inka,
filtra¢ni nalevka

Chemikalie: kyselina sirova (98 %), kyselina dusi¢na (65 %), kyselina chlorovodikova (35 %),
acetanhydrid, anilin, amoniak, aktivni uhli
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Postup
1. Celou praci uskuteciiujte s ochrannymi brylemi!
Acetylace anilinu
1. V Erlenmeyerové bance smichejte 4,6 g anilinu se 40 ml vody ak suspenzi za

intenzivniho michani po ¢astech pridejte 6,6 ml acetanhydridu. Po pfidani veskerého
acetanhydridu se reakéni smés protiepavd 10 min, pii reakci muzete pozorovat
samovolné vylucovani krystalického produktu. K dokonceni reakce nechte reakéni smés
stat 30 min.

Vyloucené krystalky odsajte na Biichnerové nélevce, z filtracniho kolace vytlacte
mate¢ny louh a promyjte ho malym mnozstvim studené vody. Do dalsi reakce pouzijte
5 g dobte promytého syrového acetanilidu.

Nitrace acetanilidu

1.

V Erlenmeyerové bance smichejte 5 g surového vlhkého acetanilidu (odpovidé cca. 4 g
suchého acetanilidu) s konc. H2SO4 (9 ml). Po rozpusténi témét vSeho acetanilidu obsah
banky ochlad’te a opatrné po kapkéch ptidavejte nitraéni smés piipravenou opatrnym
smichanim 2,2 ml 65% HNOs s 2,2 ml konc. HoSOs. Reakéni smés intenzivné michejte.
Teplotu nitrace udrzujte pod 35 °C.

Po pfidani celého objemu nitra¢ni smési banku vyjméte z chladici koupele a nechte stat
pti teploté laboratoie 10 minut. Potom reakéni smés vylijte do ¢tyindsobného objemu
ledu a vody. Vypadly 4-nitroacetanilid po promichani odfiltrujte a promyjte malym
mnozstvim vody.

Hydrolyza 4-nitroacetanilidu

1.

Vlhky 4-nitroacetanilid pieneste do varné baiiky, pridejte 30 ml vody a 20 ml konc.
HCI, nasad’te zpétny (Liebigiiv) chladi¢ a reakéni smés zahtivejte pfi teploté¢ varu na
vzdusné lazni 30 minut. Vznikly roztok vylijte do kadinky s 30 g ledu. 4-Nitroanilin
izolujte zalkalizovanim této smési ¢pavkovou vodou. Vylouceny 4-nitroanilin odsajte
na Biichnerov¢ nalevce a vysuste.

Nakladani s chemickymi latkami

Chemikalie Forma H-véty P-véty
4-Nitroanilin Pevny, surovy | H301, H301 + H311 | P261, P273, P280,
(ptipraveny zaky) + H331, H311, | P30l +P310, P311
H331, H373
H2SO4 Kapalina, 98 % H290, H314 P260, P280, P303 +

P361 + P353, P304 +
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Chemikalie Forma H-véty P-véty
P340 + P310, P30S +
P351 + P338
HNO; Kapalina, 65 % H290, H314 P260, P280, P303 +
P361 + P353, P304 +
P340 + P310, P305 +
P351 +P338
HCl Kapalina, 35 % H290, H314 P260, P280, P303 +
P361 + P353, P304 +
P340 + P310, P30S +
P351 + P338
Acetanhydrid Kapalina, 99 % H226, H302, H314, | P280, P305 + P351 +
H332 P338, P310
Anilin Kapalina, 97 % H301, H311, H317, | P261, P273 , P290,
H318, H331, H351, | P301 + P310, P305 +
H372, H400 P351 +P338, P311
Amoniak Kapalina, 30 % H314, H335, H410 P261, P271, P273,
P280, P303 + P361 +
P353, P305 + P351 +
P338

Zdroje rizik a vyhodnoceni zavazZnosti rizika

Pti dodrZeni vSech zasad pro préci s chemikaliemi a pouzivani osobnich ochrannych pracovnich
prostfedktl (rukavice, bryle, plast’) nehrozi zadné riziko.

Zpusob nakladani s odpady

Odpadni latky likvidujte v oznaCené nadobé. Nespotiebované zbytky nevracejte do
skladovacich lahvi. Rozbité sklo likvidujte do oznacené nadoby.

Opatieni k omezeni rizika

Vyhnéte se piimé expozici, pouzivejte ochranné prostiedky. Nevystavujte se dlouhodobé nebo
opakované expozici. V piipadé¢ nehody nebo pokud se necitite dobfe, okamzité informujte
ucitele. Tyto latky nebo jejich obaly musi byt likvidovany jako nebezpecny odpad. Nejezte,
nepijte, nekuite, po praci nebo pii pferuseni prace si umyjte ruce teplou vodou a mydlem nebo
je oSettete repara¢nim krémem.
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Pracovni list
Vypoéty

1. Vypocitejte objem anilinu odpovidajici 4,6 g.
p(CeH7N, 20°C) = ............... g.cm™

2. Vypocitejte teoreticky vytézek 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu.

3. Vypocitejte prakticky vytézek 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu v %.

Pozorovani

1. Popiste vzhled a zapach produktii 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu.

2. Vyhledejte zdkladni fyzikdlné-chemické vlastnosti produktii 4-nitroacetanilidu a 4-
nitroanilinu.

Vlastnost 4-nitroacetanilid 4-nitroanilin

Rozpustnost ve vodé
Rozpustnost v jinych rozpoustédlech
Teplota tani

Vytézek
1. Zaznamenejte hmotnost pfipraveného 4-nitroacetanilidu.
m(CsHgN2O3) = ..o, g

2. Zaznamenejte hmotnost piipraveného 4-nitroanilinu.

m(CsHsN202) = ..o g



Nazev Digitalizace chemickych experimenti pro zlepSeni kvality a ol
projektu: podporu vyuky chemie na stiednich skolach a.TBCHEmID
Akronym: ChemIQSoc » SOC

Co-funded by the
Erasmus+ Programme
of the European Union

Cislo projektu:  2021-1-SK01-KA220-VET-000027995

Otazky

1. Napiste reakce pfipravy 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu.

2. Napiste vyznam acetylace anilinu pied nitraci.

3. Napiste, pro€ je nitrace acetanilidu regioselektivni do para-polohy.

4. Vysvétlete, pro€ je tfeba pii nitraci udrzovat teplotu pod 35 °C.

5. Napiste, proc¢ se 4-nitroacetanilid béhem hydrolyzy zahtiva v kyselém prostiedi.

6. Navrhnéte zpiisoby, jak byste ovéfili Cistotu kone¢ného produktu 4-nitroanilinu.

7. Popiste vyuziti 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu.

Zavér

Shriite stru¢né cil experimentu, hlavni vysledky a porovnejte je s ocekavanymi hodnotami.
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Prohlaseni o vylouceni odpovédnosti

Financovano Evropskou unii. Vyjadifené ndzory a postoje jsou nazory a prohlaSenimi autora(l)
a nemusi nutné¢ odrazet ndzory a stanoviska Evropské unie nebo Slovenské akademické
asociace pro mezindrodni spolupraci, Narodni agentury programu Erasmus+ pro vzdélavani a
odbornou pfipravu. Evropskad unie ani organizace udélujici grant za né neptebiraji zadnou
odpovédnost.
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