Instrukcja do ¢wiczenia nr 2

SYNTEZA NITROBENZENU

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy nitrobenzenu z benzenu,
2. oczyszczenie surowego produktu poprzez destylacje.

Przed przystgpieniem do ¢wiczenia nalezy zapoznac si¢ z zagadnieniami:
1. typ reakcji i jej mechanizm: reakcje substytucji elektrofilowej aromatycznej, struktury
mezomeryczne,
2. techniki laboratoryjne: ogrzewanie pod chlodnica zwrotng, destylacja, ekstrakcja,
saczenie grawitacyjne, suszenie,
3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem a w szczego6lnosci z pracg ze
stezonymi kwasami i benzenem.
Stezone kwasy: siarkowy i azotowy posiadaja silne wlasciwosci zrace, dlatego praca z nimi
wymaga szczegolnej ostroznosci. W razie bezposredniego kontaktu ze skora, kwas trzeba
splukac obficie wodg oraz woda z mydtem.
Benzen i nitrobenzen oraz ich pary sg silnie toksyczne.

Zaliczenie kolokwium z tych zagadnien jest warunkiem nieodzownym do rozpoczecia
¢wiczenia.
B. Wykonanie éwiczenia

1. Schemat reakcji:

NO,
H,SO
m.cz. 78,1 m.cz. 63,0 m.cz. 123,1

2. Sprzet: zlewka o poj. 300 cm?®, wkraplacz o poj. 25 cm?, kolba trojszyjna o poj. 100 cm?,
chtodnica powietrzna, termometr, rozdzielacz o poj. 100 cm?®, kolby stozkowe, zestaw do
destylacji prostej.

3. Odczynniki: benzen, stezony (65%) kwas azotowy (V) d=1,51 g/ cm?, stezony (95%) kwas
siarkowy (V1), 5% roztwor wodorotlenku sodu, bezwodny chlorek wapnia.

4. Sposob wykonania ¢wiczenia:
Uwaga: Praca ze st¢zonymi kwasami. Reakcje nalezy prowadzi¢ pod dygestorium!

Synteze wykonuje si¢ w kolbie tréjszyjnej, zaopatrzonej we wkraplacz o poj. 25 cm?,
chtodnice powietrzna i termometr. W kolbie o poj. 100 cm® umieszcza sie 15 cm? (20,87 g; 0,21
mola) stez. kwasu azotowego, po czym stopniowo dodaje si¢ 17 cm® (31,4 g) stez. kwasu
siarkowego. Do otrzymanej mieszaniny nitrujgcej ochtodzonej do temperatury pokojowej,
wprowadza si¢ matymi porcjami, wstrzasajac, 15 cm? (13 g; 0,17 mola) benzenu, tak regulujac



szybko$§¢ dodawania, aby temperatura utrzymywata si¢ w granicach 50-60°C [I]. Po
wprowadzeniu catej ilosci benzenu, w celu dokonczenia reakcji, zawarto$¢ kolby ogrzewa si¢
pod chtodnicg zwrotng powietrzng przez 1 godzing w tazni wodnej w temperaturze 60°C. Po
ochtodzeniu do temperatury pokojowej zawarto$¢ kolby wylewa si¢ do zlewki zawierajace;j
200 cm® wody i starannie miesza w celu usunigcia z nitrobenzenu jak najwickszej ilosci
kwasow. Zlewke pozostawia si¢ bez mieszania do chwili, gdy nitrobenzen zbierze si¢ na jej
dnie.

Kwasng warstwe wodng zlewa si¢ mozliwie dokladnie a pozostatos¢ przelewa do
rozdzielacza. Dolng warstwe nitrobenzenu oddziela si¢, a géorng warstwe wodng odrzuca.

Surowy nitrobenzen przelewa si¢ do rozdzielacza i przemywa wytrzasajac z 30 cm® wody
a nastepnie pozostawia do rozdzielenia warstw. Warstwe wodng (goérng) odrzuca si¢ a dolng
warstwe nitrobenzenu, ponownie przenosi si¢ do rozdzielacza i w taki sam sposob 2-krotnie
przemywa sie¢ 15 cm® 5% roztworu wodorotlenku sodu [I1], a nastepnie woda (10 cm®) do
odczynu obojetnego (odczyn sprawdzamy w warstwie wodnej) i oddzicla warstwe surowego
nitrobenzenu.

Surowy produkt przenosi si¢ do kolby stozkowej i1 suszy bezw. chlorkiem wapnia.
Nitrobenzen saczy si¢ do kolby destylacyjnej i destyluje, zbierajac frakcje wrzacag w zakresie
temperatur 205-211°C [11]. Otrzymuje si¢ 18,3 g (89% wyd. teoret.) nitrobenzenu w postaci
jasnozottej cieczy o charakterystycznym zapachu.

Uwagi:

[l Temperature mieszaniny reakcyjnej sprawdza si¢ po dodaniu kazdej porcji benzenu,
a w przypadku przekroczenia podanych granic kolbe nalezy chtodzi¢ zimna woda.

[I1] Przemywanie 5% roztworem wodorotlenku sodu nalezy prowadzi¢ do uzyskania
alkalicznego odczynu warstwy wodnej. Niestaranne odmycie nitrobenzenu od pozostalosci
mieszaniny nitrujacej jest przyczyng otrzymania po destylacji nitrobenzenu barwy
ciemnoczerwonej, nie dajgcej si¢ usunaé przez powtorng destylacje.

[I1] Destylacji produktu nie nalezy prowadzi¢ do sucha, gdyz pozostajace, ewentualnie
powstate di- i tri-nitropochodne benzenu o wyzszej temperaturze wrzenia posiadajg whasnosci
detonacyjne.

Pi$miennictwo: Z. Jerzmanowska: Preparatyka organicznych zwigzkéw chemicznych, PZWL,
Warszawa 1972, s. 317, A. . Vogel: Preparatyka organiczna, WNT, Warszawa 1984, s. 533.

Po wykonaniu ¢wiczenia oczyszczony produkt nalezy przekaza¢ prowadzgcemu ¢wiczenia.
Do zaliczenia preparatu wymagane jest aby wydajno$¢ praktyczna wyniosta co najmniej 40%.

5. Utylizacja odpadow:

Roztwory poreakcyjne nalezy wyla¢ do pojemnika na zlewki wodno-organiczne kwasne.
Przedgon nalezy wyla¢ do zlewek organicznych nie zawierajacych chlorowcow.

C. Sporzadzenie raportu

Raport z wykonanego ¢wiczenia nalezy sporzadzi¢ w formie maszynopisu po wykonanym
¢wiczeniu wedhug obowigzujagcego wzoru 1 odda¢ prowadzacemu najpdzniej tydzien po
skonczonym ¢wiczeniu.

D. Ocena éwiczenia

Aby zaliczy¢ ¢wiczenie, nalezy zda¢ kolokwium, wykona¢ ¢wiczenie 1 odda¢ raport.



