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111.b.3
KWAS SULFANILOWY
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Odczynniki:

anilina 3,8cm®(3,9 g, 0,04 m)

kwas siarkowy(VI) stez. 6,0 cm®

oleum 25 % 8,5 cm®

wodorotlenek sodu - roztwor 10 % do kontroli przebiegu reakc;ji

UWAGA: Praca ze steonymi kwasami. Obowiqzujq rekawice ochronne!

W kolbie kulistej o poj. 50 cm?®, znajdujacej si¢ w tazni wodnej na mieszadle magnetycznym,
umieszcza si¢ aniling 1 ostroznie, matymi porcjami dodaje si¢ stezony kwas siarkowy(VI). Podczas
dodawania kwasu roztwor miesza si¢ i chlodzi zanurzajac kolbg co pewien czas w zimnej wodzie.
Nastgpnie do roztworu siarczanu(VI) aniliny w kwasie siarkowym(VI) dodaje si¢ ostroznie oleum.
Kolbke zaopatruje si¢ w rurke z bezwodnym chlorkiem wapnia, tazni¢ wodna zastepuje si¢ taznig olejowa
(nalezy bezwzglednie pamigtaé o wytarciu kolbki do sucha!) i ogrzewa w temperaturze 180 - 190 °C
przez 1 godz. Sulfonowanie jest zakonczone, gdy probka pobrana z mieszaniny (2 krople) rozpuszcza si¢
catkowicie, bez zmetnienia, w 2 cm® 10 % roztworu wodorotlenku sodu.! Mieszanine pozostawia si¢ do
ostygniecia do temp. 50 °C, po czym ostroznie wylewa sie, mieszajac, do ok. 100 cm® pokruszonego lodu.
Po ok. 15 min. wytracony kwas sulfanilowy odsacza si¢, przemywa dobrze woda i suszy.2 Surowy
produkt krystalizuje si¢ z malej objetosci wody, z dodatkiem wegla aktywnego (jesli to konieczne).
Z ozigbionego przesaczu krystalizuje bezbarwny kwas sulfanilowy. Produkt odsacza sig, dobrze odciska
i suszy.> W ten sposob otrzymuje si¢ zwigzek w postaci dihydratu, ktory nadaje si¢ do dalszych syntez.

Bezwodny kwas otrzymuje si¢ przez suszenie w eksykatorze nad bezwodnym chlorkiem wapnia.

! Po zakonczeniu prob potaczone roztwory wodorotlenku sodu umieszcza sie w pojemniku W-Z (wodne roztwory
zasad nieorganicznych).

? Przesacz umieszcza si¢ w pojemniku W-K (wodne roztwory kwaséw nieorganicznych).

3 Przesacz po krystalizacji mozna wyla¢ do kanalizacji.
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