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Odczynniki:

4-nitroanilina 1,49 (0,01 m) kwas chlorowodorowy stez. 3,0 cm’
2-naftol 1,59 (0,01 m) wodorotlenek sodu 30% 2,0 cm?®
azotan(l11) sodu 0,79 weglan sodu 2,50

UWAGA: Praca ze steZonym kwasem oraz bardzo szkodliwq aming aromatyczng. Obowiqzujq
rekawice ochronne i praca pod wyciqgiem!

% stez. kwasu

W zlewce 0 poj. 50 cm® rozpuszcza si¢ na goraco 4-nitroaniling w 3 cm
chlorowodorowegoi 3 cm® wody. Powstaty roztwor chiodzi sie w tazni z lodem do temperatury 0-5°C;
wydziela si¢ przy tym drobnokrystaliczny osad chlorowodorku 4-nitroaniliny. Po dodaniu niewielkiej
ilosci lodu wsypuje sig, mieszajac precikiem, drobno sproszkowany azotan(Ill) sodu, stwierdzajac koniec
reakcji papierkiem jodoskrobiowym (pojawienie si¢ fioletowego zabarwienia). Temperatura reakcji nie
powinna przekraczaé 5 °C (w razie potrzeby zlewke wraz zawarto$cia nalezy chlodzi¢). Zawartoéé zlewki
miesza si¢, az wydzielajacy si¢ przejSciowo osad ulegnie ponownie rozpuszczeniu. Po
dziesigciominutowym odstaniu w lodzie zawartos¢ zlewki saczy si¢ prze lejek Biichnera, przy czym
pozostaty na saczku osad’ powinien by¢ minimalny, a przesacz zupehnie klarowny. Nastgpnie sporzadza
si¢ roztwor naftolanu sodu przez rozpuszczenie 2-naftolu w roztworze zawierajacym 2 cm® 30%
wodorotlenku sodu, 2,5 g weglanu sodu i1 20 cm® wody. Po ozigbieniu tego roztworu do temperatury 3 °C
wlewa si¢ do niego otrzymany klarowny przesacz zawierajacy sol diazoniowa tak, aby temperatura nie
przekroczyta 8 °C. Wydzielony osad barwnika odsacza si¢ na lejku Biichnera® i suszy na powietrzu.
Temperatura topnienia produktu 238-240 °C.

Kontrola czystosci za pomoca TLC [kilka miligramoéw barwnika rozpuszcza si¢ w minimalnej
ilosci toluenu; adsorbent: SiO,, eluent: toluen/aceton (3:1)].

! Osad zanieczyszczen wraz saczkiem umieszcza si¢ w pojemniku P (stale, palne).
? Przesacz wlewa si¢ do pojemnika W-K (wodne roztwory kwasow nieorganicznych).
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