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Nazov: Priprava 4-nitrofenolu

Navod na pracu

Zadanie:

1. Uskuto¢nite diazotaciu 4-nitroanilinu, ziskany roztok 4-nitrobenzéndiazénium sulfatu
rozdel'te na dva diely (4 ml a zvySok). Oba roztoky udrzujte v 'adovom kupeli.

2. S 4 ml vzorky vykonajte dokaz diazoniovych soli azokopulacnou reakciou s fenolom,
2-naftolom a H-kyselinou. Diskutujte vplyv Struktiry na farebnost’ zluceniny.

3. Hlavny podiel diazéniovej soli preved'te Griesovou reakciou na 4-nitrofenol.

4. Po krystalizacii zmerajte bod topenia a vypocitajte percentualny vytazok reakcie.

Teoria
Diazotacia je reakcia primarnych aromatickych aminov s kyselinou dusitou za vzniku
diazéniovej soli. Reakcia prebieha podl'a rovnice:

NH, N=N"HS0

= H,S04, NaNO, =
_—

P T=0°C P

NO 3 NGO,

Griesova reakcia je rozklad diazéniovej soli hydrolyzou podl'a rovnice:

N=N"HSO 4 oH

= H,S0,, H,0 =
—_—

 T=1mc P
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Dokazy diazoniovej soli azokopulaénymi reakciami prebiehaju podl'a rovnic:
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Pomécky: varné hniezdo, Liebigov chladi¢, stojan, svorky, drziak, kahan, trojnozka, sietka,
kadic¢ky (100, 250 ml), odmerny valec (10, 100 ml), sklenend tyc¢inka, adovy kupel, véhy,
teplomer, pipeta, pipetovaci balonik, skumavky, Erlenmeyerova banka (250 ml), varné
kamienky, filtracny papier

NO,,

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

Postup
1. Celd pracu uskutocnujte s ochrannymi okuliarmi!
Diazotacia

1. Do 200 ml kadi¢ky nalejte 20 ml vody a opatrne (STIT!) pridajte za stileho mie$ania
14 ml konc. kyseliny sirovej. K horticemu roztoku pridajte 7 g jemne rozotretého 4-
nitroanilinu.

2. Vzniknuty roztok ochlad’te v l'adovom kupeli na 5 °C, pridajte 25 g I'adu a pri teplote
0— 5 °C za stadleho mieSania a chladenia pridavajte roztok 3,9 g dusitanu sodného
v 18 ml vody. Vzniknuté diazoéniova sol tvori Ciry roztok.

3. Odoberte 4 ml pre dokazovu reakciu, so zvySkom uskutocnite hydrolyzu.
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Dokaz diazoniovej soli

1. Odobrané 4 ml vzorky rozdelte do skimaviek na 3 diely. Teplotu udrziavajte stale
pri 0 °C.

2. Vzorku diazéniovej soli postupne prikvapkavajte do roztoku fenolu, naftolu a H-
kyseliny (0,1 g v3 ml 5 % NaOH). To isté uskuto¢nite kvapkovou reakciou na filtracny

papier.
Hydrolyza diazoniovej soli

1. Do 250 ml banky so spitnym Liebigovym chladi¢om nalejte 15 ml vody a 15 ml
koncentrovanej kyseliny sirovej a roztok zahrejte k varu. K vriacemu roztoku pridévajte
chladi¢om po castiach roztok diazoniovej soli tak, aby zmes stéle vrela.

2. Zvysky diazdéniovej soli oplachnite z kadicky a chladi¢a 15 ml vody. Zmes zahrievajte
k varu 10 minut, potom prelejte do 250 ml Erlenmeyerovej banky, ochlad’te vodou a
potom v 'adovom kupeli.

3. Vyluceny produkt odsajte a prekrystalizujte z kyseliny chlorovodikovej zriedenej 1:1.
Vysuste, vypocitajte vytazok a zmerajte teplotu topenia.

Nakladanie s chemickymi latkami

Chemikalia Forma H-vety P-vety

4-Nitroanilin Tuha H301, H301 + H311 | P261, P273, P280,

+ H331, H311, | P301 +P310, P311
H331, H373
H>SO4 Kvapalina, 98 % H290, H314 P260, P280, P303 +
P361 + P353, P304 +
P340 + P310, P305 +
P351 + P338
NaNO; Tuha H272, H301, H319, | P210, P220, P221,
H400 P301 + P330 + P331
+P310, P305 + P351
+ P338, P370 + P378
Fenol Tuha, 99 % H301, H301 + H311 | P260, P280, P301 +
+ H331, H3I11, | P330+P331 + P310,
H314, H315, H319, | P303 + P361 + P353,
H331, H341, H373, | P304 + P340 + P310,
H411 P305 + P351 + P338
2-Naftol Tuha, 99 % H302, H332, H400 | P273
H-kyselina Tuha - -
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Chemikalia Forma H-vety P-vety

NaOH Tuha H290, H314, H315, P260, P280, P303 +

H319 P361 + P353, P304 +

P340 + P310, P30S +
P351 +P338

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

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

Zdroje rizik a vyhodnotenie zavaZnosti rizika

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

Sposob nakladania s odpadmi

Tieto latky a ich obaly sa musia likvidovat’ ako nebezpecny odpad. Odpadové latky likvidujte
v oznacenej nddobe. Nespotrebované zvySky nevracajte do skladovacich flias. Rozbité sklo
likvidujte do oznacenej nadoby.

Tento horl’avy materidl sa moéze spal'ovat’ v spal'ovni chemického odpadu vybavenej pridavnym
spalovanim a CistiCom plynov. ZvySkové mnozstvd a nevyuziteIné roztoky odovzdajte
certifikovanej spolo¢nosti na likvidaciu. Kontaminované obaly zlikvidujte ako nespotrebovany
vyrobok.

Opatrenia k obmedzeniu rizika

Noste ochranny §tit alebo ochranné okuliare. Pouzivajte ochranné rukavice. Rukavice sa musia
pred pouzitim skontrolovat. PouZzivajte spravnu techniku odstraiiovania rukavic bez dotyku
vonkajSieho povrchu rukavic, aby ste zabranili kontaktu pokozky s tymto vyrobkom. Pocas
prace nejedzte, nepite a nefajCite. Po skonceni prace alebo pri preruseni prace si umyte ruky
vodou a mydlom alebo ich oSetrite ochrannym krémom. V pripade nehody alebo ak sa necitite
dobre, okamzite informujte ucitel’a. Zabrante d’alSiemu uniku alebo rozliatiu, pokial’ s tym nie
je spojené riziko. Nedovol'te, aby sa dostal do kanalizacie. Zabrante vypustaniu do okolitého
prostredia.



HEMIQ

projektu: podporu vyuéby chémie na strednych skolach e

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

Nazov Digitalizacia chemickych experimentov pre zlepSenie kvality a .
|C

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

Pracovny list

Vypocty

1. Vypocitajte teoreticky vytazok 4-nitrofenolu.

2. Vypocitajte prakticky vytazok 4-nitrofenolu v %.

Pozorovanie

1. Popiste vzhl'ad a zapach 4-nitrofenolu.

2. Vyhladajte zakladné fyzikalnochemické vlastnosti 4-nitrofenolu.

Vlastnost’ Hodnota

Rozpustnost’ vo vode
Rozpustnost’ v inych rozptstadlach
Teplota topenia

Vyt’aZok a teplota topenia

1. Zaznamenajte hmotnost’ pripraven¢ho 4-nitrofenolu.

m(CsHsNO3) = ......cccvvenne. g
2. Zaznamenajte teplotu topenia pripraveného 4-nitrofenolu.
t(CeHsNO3) = ..o °C
Otazky

1. Charakterizujte diazotaciu a popiste jej mechanizmus.
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2. Napiste, aky vyznam ma chladenie reak¢énej zmesi na 0 — 5 °C pocas diazotacie.
Diskutujte désledky nedodrzania presnej teploty (0 — 5 °C) pocas diazotacie.

3. Porovnajte reakcie diazoniovej soli s fenolom, naftolom a H-kyselinou.

4. Napiste, preco sa pri hydrolyze diazoniovej soli pouZziva spétny chladic.

5. Uved'te, aky je GCel zahrievania reak¢nej zmesi.

6. Vysvetlite, aky vyznam maji nasledovné operacie pri priprave 4-nitrofenolu.

a. destilacia:

b. rekrystalizacia:

7. Uvazujte a napiste, aké faktory mozu ovplyvnit’ stabilitu diazoniovej soli.

8. Popiste vyuzitie nitrofenolu.

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

Financované Eur6pskou tiniou. Vyjadrené nazory a postoje st ndzormi a vyhlaseniami autora(-
ov) a nemusia nevyhnutne odrazat nazory a stanoviskd Eurdpskej unie alebo Slovenskej
akademickej asocidcie pre medzindrodnu spolupracu, Narodnej agentiry programu Erasmus+
pre vzdelavanie a odborntl pripravu. Eurdpska unia ani organizécia udel'ujuca grant za ne
nepreberajl ziadnu zodpovednost’.
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