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4-NITROACETANILID

NHCOCH; NHCOCHs;

HNO3, H,SO,
>

NO,
Odczynniki:
acetanilid 3,29 (0,025 m)
kwas azotowy(V) stez. 1,6 cm®
kwas siarkowy(VI) stez. 14,0 cm?®
kwas octowy lod. 2,4 cm’

wodoroweglan sodu (roztwér 3%) 20,0 cm® (roztwor nalezy przygotowaé samodzielnie)

UWAGA: Praca ze stezonymi kwasami. Obowiqzujg rekawice ochronne!

Do wysokiej zlewki o poj. 100 cm® wlewa sie 12,5 cm® kwasu siarkowego(VI) i lodowaty kwas
octowy. Mieszaning kwasow chtodzi si¢ do temperatury pokojowej i wprowadza podczas mieszania
mieszadlem magnetycznym 3,2 g drobno sproszkowanego, suchego acetanilidu. Zawartos¢ zlewki chtodzi
si¢ do temperatury 0 °C (temperatur¢ mierzy si¢ malym, szklanym (!) termometrem) i wkrapla silnie
mieszajac zimng mieszaning nitrujaca zfozona z 1,6 cm® stezonego kwasu azotowego(V) i 1,5 cm®
stezonego kwasu siarkowego(VI). Temperatura reakcji nie moze przekroczy¢ 10 °C. Po zakonczeniu
wkraplania, mieszaning doprowadza si¢ powoli do temperatury pokojowej, pozostawia si¢ w spokoju na
1,5 - 2 godz., po czym wylewa si¢ ja do 60 cm® wody z lodem. Wydzielony prawie bezbarwny osad
odsacza sie, przemywa kilkakrotnie zimna woda, a nastepnie przenosi do zlewki zawierajacej ok. 20 cm®
3 % roztworu wodoroweglanu sodu i dokladnie rozciera (UWAGA: mozliwe intensywne pienienie!).
Jezeli roztwor nadal ma odczyn kwasny, nalezy doda¢ kolejng porcje roztworu wodorowgglanu. Produkt
ponownie odsacza si¢, przemywa kilkukrotnie woda, pamigtajac o doktadnym odciskaniu osadu. Po
wysuszeniu zwigzek rekrystalizuje sie z etanolu,? suszy i mierzy temperature topnienia. Otrzymuje sie
kremowy produkt o tt. 214 °C.

! Potaczone przesacze umieszeza sie w pojemniku W-K (wodne roztwory kwasow nieorganicznych).
? Przesacz po krystalizacji umieszcza si¢ w pojemniku E (roztwory etanolowe).


http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/4nitroacetanilid.pdf
http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/acetanilid.pdf
http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwasazotowyV.pdf
http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwassiarkowyVI.pdf
http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwasoctowy.pdf
http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/wodoroweglansodu.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma® 4-nitroacetanilidu:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i pik izotopowy, odczytujgc ich potozenie i intensywnosc.
Podaj réwnania przynajmniej dwoch drég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki fragmentacyjne.
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b) Okresl potozenie, integracje i multipletowos$¢ sygnatéw widocznych w widmie 'H NMR. Przypisz precyzyjnie kazdy
z multipletéw poszczegdinym grupom nieréwnocennych protondw w czasteczce 4-nitroacetanilidu. Wyjasnij zZtozong
multipletowos$¢ sygnatéw przy 7,8 i 8,2 ppm. Od czego pochodzg sygnaty przy 2,52 i przy 3,37 ppm. Wyjasnij
multipletowos$¢ sygnatu przy 2,52 ppm.

'HNMR (DMSO-dg):
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c) Okresl potozenie sygnatéw widocznych w widmie BC NMR, a nastepnie przypisz precyzyjnie kazdy z nich
poszczegodlnym atomom w czasteczce 4-nitroacetanilidu. Od czego pochodzi sygnat przy 39,4 ppm? Wyjasnij jego
multipletowosc.

! widmo MS zaczerpnieto ze Spectral Database for Organic Compounds (National Institute of Advanced Industrial Science
and Technology, SDBSWeb : http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/).



http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/
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BCNMR (DMSO-dg):
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Poréwnaj odczytane z obu widm NMR potozenia sygnatow atomow pierscienia aromatycznego z wartosciami
obliczonymi na podstawie tablic inkrementéw (podaj zrédio danych, z ktérego korzystates).

d) W widmie IR (KBr) przypisz charakterystyczne pasma poszczegélnym wigzaniom w czgsteczce.
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