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Nazev: Priprava 4-nitrofenolu

Navod na praci

Zadani:

1. Proved’te diazotaci 4-nitroanilinu, ziskany roztok 4-nitrobenzendiasonium sulfatu
rozd¢lte na dva dily (4 ml a zbytek). Oba roztoky udrzujte v ledové lazni.

2. S 4 ml vzorku proved'te dikaz diazoniovych soli azokopula¢ni reakci s fenolem, 2-
naftolem a H-kyselinou. Diskutujte vliv struktury na barevnost slouceniny.

3. Hlavni podil diazoniové soli proved'te Griesovou reakci na 4-nitrofenol.

4. Po krystalizaci zméite bod tani a vypocitejte procentualni vytézek reakce.

Teorie

Diazotace je reakce primarnich aromatickych amint s kyselinou dusitou za vzniku diazoniové
soli. Reakce probihd podle rovnice:

NH, N=N"HS0
_—
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Griesova reakce je rozklad diazoniové soli hydrolyzou podle rovnice:

N=N"HS0 OH
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Diikazy diazoniové soli azokopula¢nimi reakcemi probihaji podle rovnic:
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Pomiicky: varné hnizdo, Liebiglv chladi¢, stojan, svorky, drzék, kahan, trojnozka, sitka,
kadinky (100, 250 ml), odmérny valec (10, 100 ml), sklenéné tycinka, ledova lazen, vahy,
teplomér, pipeta, pipetovaci balonek, zkumavky, Erlenmeyerova banika (250 ml), varné
kaminky, filtra¢ni papir

NO,,

Chemikalie: 4-nitroanilin, kyselina sirova, dusitan sodny, fenol, 2-naftol, H-kyselina, hydroxid
sodny

Postup
1. Celou praci provadéjte s ochrannymi brylemi!
Diazotace

1. Do 200 ml kadinky nalijte 20 ml vody a opatrn& (STIT!) pfidejte za stalého michani 14
ml konc. kyseliny sirové. K horkému roztoku pfidejte 7 g jemné rozetieného 4-
nitroanilinu.

2. Vznikly roztok ochlad’te v ledové lazni na 5 °C, piidejte 25 g ledu a pfi teploté 0 — 5 °C
za stalého michani a chlazeni ptidavejte roztok 3,9 g dusitanu sodné¢ho v 18 ml vody.
Vznikla diazoniova sul tvoii Ciry roztok.

3. Odeberte 4 ml pro diikazni reakci, se zbytkem proved’te hydrolyzu.
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1. Odebrané 4 ml vzorku rozdélte do zkumavek na 3 dily. Teplotu udrzujte stale pii 0 °C.

2. Vzorek diazoniové soli postupné ptikapavejte do roztoku fenolu, naftolu a H-kyseliny
(0,1 g ve 3 ml 5 % NaOH). Totéz proved'te kapkovou reakcei na filtra¢ni papir.

Hydrolyza diazoniové soli

1. Do 250 ml baiky se zpétnym Liebigovym chladicem nalijte 15 ml vody a 15 ml

koncentrované kyseliny sirové a roztok zahtejte k varu. K vaficimu roztoku piidavejte
chladi¢em po ¢astech roztok diazoniové soli tak, aby smés stale viela.

2. Zbytky diazoniové soli oplachnéte z kadinky a chladi¢e 15 ml vody. Smés zahtivejte k
varu 10 minut, poté pielijte do 250 ml Erlenmeyerovy banky, ochlad’te vodou a poté v

ledové lazni.
3. Vylouceny produkt odsajte a prekrystalizujte z kyseliny chlorovodikové zfedéné 1:1.
Vysuste, vypocitejte vytézek a zméite teplotu tani.

Nakladani s chemickymi latkami

Chemikalie

Forma

H-véty

P-véty

4-nitroanilin

Pevna

H301, H301 + H311

P261, P273, P280,

+ H331, H311, | P301 +P310, P311
H331, H373
H>SO4 Kapalina, 98 % H290, H314 P260, P280, P303 +
P361 + P353, P304 +
P340 + P310, P305 +
P351 + P338
NaNO; Pevna H272, H301, H319, | P210, P220, P221,
H400 P301 + P330 + P331
+ P310, P305 + P351
+ P338, P370 + P378
Fenol Pevna, 99 % H301, H301 + H311 | P260, P280, P301 +
+ H331, H311, | P330+ P331 + P310,
H314, H315, H319, | P303 + P361 + P353,
H331, H341, H373, | P304 + P340 + P310,
H411 P305 +P351 + P338
2-Naftol Pevna, 99 % H302, H332, H400 | P273
H-kyselina Pevna - -
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Chemikalie Forma H-véty P-véty

NaOH Pevna H290, H314, H315, | P260, P280, P303 +

H319 P361 + P353, P304 +

P340 + P310, P30S +
P351 +P338

4-Nitrofenol Pevna H301, H312 + H332, | P261, P301 + P310 +

(produkt) H373 P330, P302 + P352 +
P312, P304 + P340 +
P312

Zdroje rizik a vyhodnoceni zavaZnosti rizika

Pti dodrzeni vSech zasad pro praci s chemikaliemi a pouzivani osobnich ochrannych pracovnich
prostiedkl (rukavice, bryle, plast’) nehrozi zadné riziko.

Zpusob nakladani s odpady

Tyto latky a jejich obaly musi byt likvidovany jako nebezpecny odpad. Odpadni latky likvidujte
v oznacené nadobé. Nespotiebované zbytky nevracejte do skladovacich lahvi. Rozbité sklo
likvidujte do oznac¢ené nadoby.

Tento hotlavy materidl se miiZze spalovat ve spalovné chemického odpadu vybavené piidavnym
spalovanim a Cisti¢em plynti. Zbytkova mnozstvi a nevyuzitelné roztoky predejte certifikované
spolecnosti k likvidaci. Kontaminované obaly zlikvidujte jako nespotiebovany vyrobek.

Opatieni k omezeni rizika

Noste ochranny $tit nebo ochranné bryle. Pouzivejte ochranné rukavice. Rukavice musi byt
pted pouzitim zkontrolovany. Pouzivejte spravnou techniku odstranovani rukavic bez dotyku
vn¢jsiho povrchu rukavic, abyste zabranili kontaktu pokozky s timto vyrobkem. Béhem prace
nejezte, nepijte a nekuite. Po skonceni prace nebo pfi pferuseni prace si umyjte ruce vodou a
mydlem nebo je oSetfete ochrannym krémem. V ptipadé nehody nebo pokud se necitite dobte,
okamzité¢ informujte ucitele. Zabrante dalSimu uniku nebo rozliti, pokud s tim neni spojeno
riziko. Nedovolte, aby se dostal do kanalizace. Zabraiite vypousténi do okolniho prostiedi.
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Pracovni list

Vypocty

1. Vypocitejte teoreticky vytézek 4-nitrofenolu.

2. Vypocitejte prakticky vytézek 4-nitrofenolu v %.

Pozorovani

1. Popiste vzhled a zédpach 4-nitrofenolu.

2. Vyhledejte zakladné fyzikalnéchemické vlastnosti 4-nitrofenolu.

Vlastnost Hodnota

Rozpustnost ve vodé
Rozpustnost v jinych rozpoustédlech
Teplota tani

VytazZek a teplota tani

1. Zaznamenejte hmotnost pfipraveného 4 - nitrofenolu.

m(CsHsNO3) = ......cccvvenne. g
2. Zaznamenejte teplotu tani pfipraveného 4 - nitrofenolu.
t(CeHsNO3) = ..o °C
Otazky

1. Charakterizujte diazotaci a popiste jeji mechanismus.
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2. Napiste, jaky vyznam ma chlazeni reakéni smési na 0 — 5 °C béhem diazotace.
Diskutujte disledky nedodrzeni pfesné teploty (0 — 5 °C) béhem diazotace.

3. Porovnejte reakce diazoniové soli s fenolem, naftolem a H-kyselinou.

4. Napiste, proc se pii hydrolyze diazoniové soli pouziva zpétny chladic.

5. Uved'te, jaky je ucCel zahtivani reak¢ni smési.

6. Vysvétlete, jaky vyznam maji nasledujici operace pfi piiprave 4-nitrofenolu.

a. destilace:

b. rekrystalizace:

7. Uvazujte a napiste, jaké faktory mohou ovlivnit stabilitu diazoniové soli.

8. Popiste vyuziti 4-nitrofenolu.
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Zavér

Shriite struéné cil experimentu, hlavni vysledky a porovnejte je s ocekavanymi hodnotami.

Prohlaseni o vylouceni odpovédnosti

Financovéano Evropskou unii. Vyjadfené nazory a postoje jsou nazory a prohlaSenimi autora(i)
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. Evropska unie ani organizace udélujici grant za né nepftebiraji zadnou
odpovédnost.
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