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NAPLN PRACE:
PRIPRAVA ANILINU REDUKCI NITROBENZENU

ANOTACE:

V této laboratorni praci Zaci provedou syntézu anilinu, kterou teoreticky probiraji v hodinach chemie. V laboratorni
praxi si tak vyzkouseji redukci nitrobenzenu zinkem v kyselém prostredi. Jelikoz anilin i nitrobenzen patfi mezi jedovaté
sloucéeniny, provedou z4aci syntézu s minimalnim mnozstvim vychozich latek za zvySené opatrnosti.

Syntézu anilinu provedou Zaci v destilacni barice pod zpétnym chladicem. Vznikly anilin nasledné vydestiluji z reakéni
smési v destilacni bance do predlohy.

TEORIE:

Anilin (aminobenzen) CsHsNH, je bezbarvd, olejovitd kapalina charakteristického
zapachu. DelSim skladovdnim na svétle Zloutne, popf. tmavne. Ve vodé je velmi malo
rozpustny, naopak se dobfe rozpousti v nepolarnich rozpoustédlech. Na vzduchu je anilin
nestaly, protoZe se snadno oxiduje. Jeho reakce je zasadita.

Anilin patfi mezi toxické latky, proto je s nim nutno pracovat velmi opatrné a jen
v malych mnozstvich.

Vyskyt, vyroba a vyuZiti anilinu

Anilin se vyskytuje v mensim mnoiZstvi v ¢ernouhelném dehtu. Prlimyslové se anilin

vyrabi redukci nitrobenzenu vodikem za katalyzy niklu.
Obrazek 1: Anilin 3D

CH, —NO, + 3H, — %€ 5, CH —NH, + 2H,0

Laboratorni priprava anilinu vychazi také z nitrobenzenu. Redukce nitrobenzenu se provadi vodikem ve stavu zrodu.
Ten vznika v reakéni smési reakci neuslechtilého kovu a kyselinou chlorovodikovou.

CcHs —NO, + 3Zn + 6HC —> CH, —NH, + 3ZnCl, + 2H,0

Nejvétsi vyuZiti nachazi anilin pro vyrobu chemikalii, které urychluji vulkanizaci kaucuku pfi vyrobé gumarenskych
produktli (predevsim automobilovych pneumatik). V Iékdrenském primyslu je anilin vychozi surovinou pro vyrobu
Siroké skupiny antibiotik ze skupiny sulfonamida.

Anilin se vyuziva také pro vyrobu barevnych sloucenin ze skupiny azobarviv. Ty se vyrabéji diazotaci anilinu s dusitany
a naslednou kopulaci diazoniovych soli s aromatickymi aminy ci fenoly.

azobarvivo  CgH, —N=N—C.H, —OH

PRIPRAVA:

1. Zopakujte si ucivo priprava aromatickych aminu z nitrosloucenin, vlastnosti aromatickych aming.
2. Pripomerite si postup pfi sestavovani destilacni aparatury.
3. Vlaboratofi budete dale potfebovat: MFCH tabulky, plast.
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UKOLC. 1:

1. Redukci nitrobenzenu v destilacni aparature pfipravte anilin.
2. Vznikly produkt izolujte, stanovte vytézek reakce a uschovejte do dalSiho cviceni.
3. Pokus provadéjte v digestofri.

PoMUCKY:

Trojnozka, 2x zabrusova destilaéni barika 100 ml, keramicka sitka, |Zicka, 2x stojan, 2x kfiZzova svorka, 2x stfedni drzak,
vodni lazen, ochranny stit, zdbrusovy zpétny chladi¢, hadice na chlazeni, kadinka 100 ml, ndlevka, zabrusovy teplomér,
Liebiglv chladi¢, predloha se zabrusem, délici nalevka, odmérny valec 25 ml, zabrusova odmérna zkumavka, laboratorni
vahy.

MATERIAL:
Nitrobenzen, granulovany zinek, 36% kyselina chlorovodikova, 40% roztok hydroxidu sodného, destilovana voda.

POSTUP:

1. Do destilacni bariky na 100 ml odmérte odmérnym vdlcem 5 ml nitrobenzenu.

2. K nitrobenzenu v barice pfidejte 4 gramy granulovaného zinku (navaZujte s presnosti 0,1 g).

3. Nakonec pfidejte do destilacni bariky odmérnym valcem 15 ml koncentrované HCl.

4. Kyselinu chlorovodikovou velmi pomalu a opatrné pridavejte po malych davkach do destilacni barnky.

Bezpodminecné pouzijte ochranny oblicejovy Stit nebo bryle — pokud si nejste jisti, pozadejte o pomoc
vyucujiciho! BEhem pridavani HCl obsah barky ob&as promichejte krouzivym pohybem.

5. Destilacni banku umistéte do vodni [dzné a ptipevnéte ji pomoci drzaku a kfizové svorku ke stojanu.
Na destila¢ni bafiku nasadte zpétny chladic, pfipojte hadice na chlazeni, zapalte kahan a reakéni smés zahfivejte
20 minut na 90-100 °C (obr. 2).

7. Po 20 minutach vypnéte kahan, vodni lazen ochladte pfidavkem ledové vody a pockejte, az smés v barce
vychladne (5 minut).

8. Sundejte zpétny chladi¢ a do banky pridejte 10 ml roztoku NaOH a 20 ml vody.

9. Odstavte vodni lazen, destila¢ni barnku postavte pfimo na keramickou sitku a podle obrazku 3 na ni sestavte
destilacni aparaturu.

_(\
T

L ¢’ nitrobenzen
zinek, HCI anilin ve vodé
Obrazek 2: Reakéni smés Obrazek 3: Destilacni aparatura

10. Zapalte kahan a smés v destilacni barce zahtivejte nesvitivym plamenem — vznikly anilin destiluje s vodni parou,
v chladici kondenzuje a do predlohy vytéka ve formé bilé az nazloutlé vodni emulze (anilinova voda).
11. Jakmile zacne z chladice vytékat Cista voda, destilaci preruste.
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12.  Anilinovou vodu z predlohy prevedte do délici ndlevky, pockejte, az se anilin odsadi a poté jeho podil odpustte do
zabrusové odmérné zkumavky.
13. Zkumavku uzavrete a anilin uschovejte k pokustim do dalsiho cviceni.

VYPRACOVANI:

1. Zvycislené rovnice pfipravy anilinu vypocitejte teoreticky vytéZzek reakce. Do reakce jste odméfili 5 ml
nitrobenzenu, zinek a kyselina chlorovodikova jsou v nadbytku. Hustota nitrobenzenu je 1,46 g/cm?3.

Teoretické mnoZstvi pfipraveného anilinu pfepoditejte na objem. Hustota &istého anilinu je 1,027 g/cm?3.

C;H, —NO, + 3Zn + 6HC ——> C,H, —NH, + 3ZnCl, + 2H,0

M = 123,06 g/mol M_.. = 9313 g/mol

nitrobenze n anilin
m mnitrobenzen - M anilin -~ Phitrobenzen * Vnitrobenzen M anilin

anilin — M M

nitrobenze n nitrobenze n

o _ 14659313
anilin™ 123,06

= 552 g

Vanilinu - manilinu = 5,52 = 5;3 ml
Yo, 1,027

anilinu

2. Doplnte do tabulky namérené a vypocitané udaje.

Objem nitrobenzenu

Teoreticky objem pFipraveného anilinu

Skutecny objem pfipraveného anilinu

3. Vypocitejte vytézek reakce:

Vskut.
VR= X . 100 =
V,

teor.
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FOTODOKUMENTACE:

Obrazek 4: PInéni destilacni

Obrazek 5: Pridavani granulovaného zinku
banky nitrobenzenem

Obrazek 6: Pridavani koncentrované kyseliny
chlorovodikové

SN AR

Obrazek 7: Aparatura se zpétnym
chladicem

Obrazek 8: Reakcni smés

Obrazek 10: Destilacni aparatura s anilinovou
vodou vytékajici do prediohy

Obrazek 11: Délici nalevka
s anilinovou vodou

Obrazek 9: Pridavani roztoku
NaOH

Obrazek 12: Oddéleny anilin
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ZAVER:

SHRNUTI:

1. ANILIN

Doplnite Udaje do prazdnych kolonek v tabulce. Fyzikalni vlastnosti uvddéjte pro teplotu 20°C.

ANILIN
Dalsi nazev Bod varu
Racionalni vzorec Hustota
Sumdrni vzorec Rozpustnost ve vodé
Molarni hmotnost Skupenstvi
Bod tani LDso
R —véty S —véty

2. REDUKCE NITROBENZENU

Nitrobenzen lze redukovat jak v kyselém, tak zdsaditém prostiedi. V zasaditém prostredi vSak probiha redukce
jinym mechanismem nez v kyselém a vznika jiny produkt. ZapiSte chemické rovnice reakci, které vyjadruji redukci
nitrobenzenu v kyselém a zasaditém prostredi. Produkty reakci pojmenuijte.
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3. VYROBA AZOBARVIV

Anilin je vychozi surovinou pro vyrobu azobarviv. Zapiste v chemické rovnici reakce, které vyjadruji pfipravu
diazoniové soli z anilinu a naslednou kopulaci diazoniové soli s fenolem.
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METODICKY LIST

Nazev Skoly Gymnazium a Jazykova skola s pravem statni jazykové zkousky Zlin

Autor Mgr. Lubomir Sedlacek, Ph.D.

Vzdélavaci oblast Organickd chemie

Vzdélavaci obor Chemie

Tematicky okruh Dusikaté derivaty uhlovodikl — redukce nitroslouéenin

Druh ucebniho materialu Laboratorni cviceni — Zak

Cilova skupina 73k, 16 — 17 let

Anotace Pracovni list uréen do wvyuky Zakim - podklad pro laboratorni cviceni zchemie.

Informace Zdk cerpd =z vlastnich pozndmek, odborné literatury a internetu.
Napln: redukce nitrobenzenu, syntéza anilinu pod zpétnym chladi¢em, destilace.
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