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Nazov: Priprava 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu

Navod na pracu

Zadanie: Nitraciou acetanilidu pripravte 4-nitroacetanilid, ktory naslednou kyslou hydrolyzou
poskytne 4-nitroanilin.

Teoria
Acetylédcia anilinu je adi¢no-eliminacnd reakcia aromatického aminu s acetanhydridom za
vzniku N-acetylanilinu (acetanilidu) podl'a rovnice:

@—NHZ {EHLO0, @—NHCOCH :

Nitracia acetanilidu nitra¢nou zmesou prebieha regioselektivne do para-polohy elektrofilnou
aromatickou substiticiou za vzniku 4-nitroacetanilidu, ktory je nasledne adi¢no-eliminacnou
reakciou s vodou v kyslom prostredi hydrolyzovany na 4-nitroanilin podl'a rovnice:

NHCOCH 4 NHCOCH 5 NH ,
1. HCI
HNO 3 2. NH;
_— —_—
H,SO,
NO, NO,

Pomécky: Erlenmeyerova banka so zatkou, odmerny valec, kadicka, Biichnerov lievik,
odséavacia banka, vodna vyveva, gumena manzeta, filtracny papier, varna banka, varné hniezdo,
laboratorny stojan, spatny chladic, hadice na privod a odvod chladiacej vody, sklenend tyc¢inka,
pH papierik, filtracny lievik

Chemikalie: kyselina sirova (98 %), kyselina dusi¢na (65 %), kyselina chlorovodikova (35 %),
acetanhydrid, anilin, amoniak, aktivne uhlie

Postup

1. Celu pracu uskutociiujte s ochrannymi okuliarmi!
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Acetylacia anilinu

1.

2.

V Erlenmeyerovej banke zmieSajte 4,6 g anilinu so 40 ml vody a k suspenzii za
intenzivneho mieSania po Castiach pridajte 6,6 ml acetanhydridu. Po pridani vSetkého
acetanhydridu sa reakénd zmes pretrepava 10 min, pri reakcii moZzete pozorovat
samovolné vylucovanie krystalického produktu. Na dokoncenie reakcie nechajte
reakénu zmes stat’ 30 min.

Vylucené krystaliky odsajte na Biichnerovom lieviku, z filtracného kolaca vytlacte
mate¢ny luh a premyte ho malym mnozstvom studenej vody. Do d’alSej reakcie pouzite
5 g dobre premytého surového acetanilidu.

Nitracia acetanilidu

1.

V Erlenmeyerovej banke zmieSajte 5 g surového vlhkého acetanilidu (zodpoveda cca.
4 g suchého acetanilidu) s konc. H>SO4 (9 ml). Po rozpusteni takmer vsetkého
acetanilidu obsah banky ochlad’te a opatrne po kvapkach pridavajte nitracnii zmes
pripraventl opatrnym zmieSanim 2,2 ml 65 % HNO; s 2,2 ml konc. H2SO4. Reakénu
zmes intenzivne miesajte. Teplotu nitracie udrziavajte pod 35 °C.

Po pridani celého objemu nitracnej zmesi banku vyberte z chladiaceho kupela
anechajte stat’ pri teplote laboratéria 10 min. Potom reakéni zmes vylejte
do stvornasobného objemu l'adu a vody. Vypadnuty 4-nitroacetanilid po premieSani
odfiltrujte a premyte malym mnozstvom vody.

Hydrolyza 4-nitroacetanilidu

1.

Vlhky 4-nitroacetanilid preneste do varnej banky, pridajte 30 ml vody a 20 ml konc.
HCI, nasad’te spétny (Liebigov) chladi¢ a reakénti zmes zahrievajte pri teplote varu na
vzdusnom kupeli 30 minut. Vzniknuty roztok vylejte do kadicky s 30 g ladu.
4-nitroanilin izolujte zalkalizovanim tejto zmesi C¢pavkovou vodou. Vyluceny
4-nitroanilin odsajte na Biichnerovom lieviku a vysuste.

Nakladanie s chemickymi latkami

Chemikalia Forma H-vety P-vety
4-Nitroanilin Tuhy, surovy | H301, H301 + H311 | P261, P273, P280,
(pripraveny ziakmi) |+  H331, H311, | P301 +P310, P311
H331, H373

H>SO4 Kvapalina, 98 % H290, H314 P260, P280, P303 +
P361 + P353, P304 +
P340 + P310, P305 +
P351 +P338

HNO3 Kvapalina, 65 % H290, H314 P260, P280, P303 +

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

Zdroje rizik a vyhodnotenie zavaZnosti rizika

Pri dodrzani vSetkych zédsad pre pracu s chemikaliami a pouZzivani osobnych ochrannych
pracovnych prostriedkov (rukavice, okuliare, plast’) nehrozi ziadne riziko.

Sposob nakladania s odpadmi

Odpadové¢ latky likvidujte v oznacenej nadobe. Nespotrebované zvySky nevracajte do
skladovacich flias. Rozbité sklo likvidujte do oznacenej nadoby.

Opatrenia k obmedzeniu rizika

Vyhnite sa priamej expozicii, pouzivajte ochranné prostriedky. Nevystavujte sa dlhodobe;j
alebo opakovanej expozicii. V pripade nehody alebo ak sa necitite dobre, okamzite informujte
ucitela. Tieto latky alebo ich obaly sa musia likvidovat' ako nebezpecny odpad. Nejedzte,
nepite, nefajCite, po praci alebo pri preruseni prace si umyte ruky teplou vodou a mydlom alebo
ich oSetrite reparacnym krémom.
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Pracovny list
Vypocty

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

2. Vypocitajte teoreticky vytazok 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu.

3. Vypocitajte prakticky vytazok 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu v %.

Pozorovanie

1. Popiste vzhl'ad a zapach produktov 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu.

2. Vyhladajte zakladné fyzikalnochemické vlastnosti produktov 4-nitroacetanilidu a 4-
nitroanilinu.

Vlastnost’ 4-nitroacetanilid 4-nitroanilin

Rozpustnost’ vo vode
Rozpustnost’ v inych rozpustadlach
Teplota topenia

Vytazok
1. Zaznamenajte hmotnost’ pripraveného 4-nitroacetanilidu.

m(CsHsN2O3) = ..o g

2. Zaznamenajte hmotnost’ pripraveného 4-nitroanilinu.

m(CsHeN202) = ..o g
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Otazky

1. Napiste reakcie pripravy 4-nitroacetanilidu a 4-nitroanilinu.

2. Napiste vyznam acetylacie anilinu pred nitraciou.

3. Napiste, preco je nitracia acetanilidu regioselektivna do para-polohy.

4. Vysvetlite, preco je potrebné pri nitracii udrziavat’ teplotu pod 35 °C.

5. Napiste, preco sa 4-nitroacetanilid pocas hydrolyzy zahrieva v kyslom prostredi.

6. Navrhnite sposoby, ako by ste overili Cistotu konec¢ného produktu 4-nitroanilinu.

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

Zaver
Zhrite stru¢ne ciel’ experimentu, hlavné vysledky a porovnajte ich s o¢akdvanymi hodnotami.
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Vyhlasenie o vyluceni zodpovednosti

Financované Eur6pskou uniou. Vyjadrené nazory a postoje st nazormi a vyhlaseniami autora(-
ov) a nemusia nevyhnutne odrdzat nazory a stanoviskd Eurdpskej unie alebo Slovenskej
akademickej asocidcie pre medzindrodnu spolupracu, Narodnej agentiry programu Erasmus+
pre vzdeldvanie a odbornu pripravu. Eurdpska unia ani organizacia udel'ujica grant za ne
nepreberaju ziadnu zodpovednost'.
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