Anilin szintézise nitrobenzolbodl
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1. Szukséges alapanyagok és vegyszerek

Anyag megnevezése Mennyiség / Jellemzé
Nitrobenzol 259 (21 ml, 0,2 mol)

On (szemcsés) 45 g (0,38 mol)

Tédmény sésav (HCI) 130 ml

Natrium-hidroxid (NaOH) 75 g (125 ml vizben feloldva)
Konyhasé (NaCl) 20 g/ 100 ml parlat
Dietil-éter 20 ml (6sszesen)

Vizmentes kalium-karbonat (K,COs;) szaritashoz

2. A szintézis menete

2.1. Redukcio

Egy 500 ml-es gdmblombikba, amely visszafolyaté hitével van felszerelve, mérjunk be 25 g nitrobenzolt
és 45 g szemcses 6nt. Mérjunk ki 130 ml tomény s6savat.

Ontsiink kb. 10 ml sdésavat a hiitén keresztil a lombikba, majd
folyamatosan razogassuk. A reakcié exoterm, hamarosan hevessé valik.
Ha tdl hevesen forrna, mérsékeljik a reakciot a lombik id6leges hideg
vizes hiitésével, de ne hiltsik tul! Folytassuk az adagolast 10 ml-es
részletekben, amig mind a 130 ml s6sav el nem fogy.

A reakcio soran a nitrocsoport aminocsoportta redukalodik.

Ellendrzés: A reakcié végén par csepp reakcidelegy vizzel keverve
tiszta oldatot kell adjon (nem maradhat benne olajos nitrobenzol csepp).
Végul melegitsik a lombikot vizfurdén 10-20 percig, amig a nitrobenzol
szaga teljesen el nem tinik.




2.2. Lugositas és vizgbz-desztillacio

Htslk le az elegyet szobahdmérsékletre. Adjuk hozza fokozatosan a NaOH-oldatot (75 g NaOH / 125
ml viz). Az eleinte levalé 6n-hidroxid csapadéknak a feleslegben lévé lugban fel kell oldédnia, és az
elegynek er6sen lugosnak kell lennie (ezt érdemes tesztelni is). Az anilin olajként valik ki a folyadék
felszinén.

Szereljuk at a késziléket vizgéz-desztillaciohoz. Vezessink gézt a meleg elegybe. Addig folytassuk a
desztillaciot, amig a lefolyd parlat zavarossaga meg nem szinik, kb. 120 ml folyadékra szamithatunk.
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2.3. Extrakcié (kioldas)

Figyelem: ebben a lépésben minden nyilt langot el kell oltani az éter tiizve-
szélyessége miatt. Intenziv szell6ztetés javasolt!

o Kisdzas: Mivel az anilin kismértékben oldodik vizben (kb. 3 m/m%), adjunk a
parlathoz konyhasét (kb. 20 g minden 100 ml anyag utan) a vizoldékonysag
csokkentésére.

e Razas: Valasztotolcsérben végezzink extrakciot. Adjuk hozza a 20 ml dietil-
étert, razzuk 6ssze, a nyomast gyakran engedjlik ki, majd valasszuk el a fa-
zisokat. A vizes fazisra mar nem lesz szikségunk.

e Szaritas: Az igy kapott elegyet szaritsuk meg vizmentes kalium-karbonattal
(KoCO3). Megjegyzés: kalcium-klorid (CaCl,) nem hasznalhaté, mert moleku-
lakomplexet képez az anilinnal.

2.4. Végso desztillacid

Az étert desztillaljuk le (forraspont: 34,6 °C). Nyilt lang hasznélata tilos! A megmaradt anilin 180-184°C
kozott desztillal at. Megjegyzés: a lombikban ezutan visszamarado katranyos melléktermékek mar nem
szikségesek.



