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WWSSTTEEPP  
 

  

 

Niniejsze opracowanie stanowi owoc prac zespoğu fizycznej chemii organicznej 

i organokatalizy Politechniki Krakowskiej, w ramach których zebrano w sposób 

usystematyzowany procedury preparatywne uŨytecznych serii poğŃczeŒ organicznych, 

stanowiŃcych surowiec do dalszych przeksztağceŒ. Niekt·re z opisanych poğŃczeŒ sŃ 

chemikom organikom doskonale znane, ale w naszym wydawnictwie pojawiajŃ 

siň w kontekŜcie zmodyfikowanych procedur syntetycznych. Opr·cz tego, wiele omówionych 

przez nas poğŃczeŒ jak dotŃd nie goŜciğo na ğamach podobnego rodzaju opracowaŒ. NaleŨŃ 

do nich miňdzy innymi metody otrzymywania nitroalkoholi, bloków budulcowych 

potrzebnych w syntezie aldo- i  ketonitronów oraz prostych cieczy jonowych, kt·re to zwiŃzki 

sŃ tradycyjnym juŨ materiağem badawczym naszego zespoğu.  

 Opracowane procedury preparatywne usystematyzowano w kilku tematycznych 

grupach, a dla kaŨdego zwiŃzku zebrano podstawowe, dostňpne w pierwotnym 

piŜmiennictwie chemicznym charakterystyki fizyczne przydatne w jego identyfikacji (masa 

czŃsteczkowa, gňstoŜĺ, temperatury przejŜĺ fazowych, dane analiz 
1
H NMR) wraz 

ze stosownymi odniesieniami do Ŧr·değ.  

 Mamy nadziejň, Ũe opracowanie to bňdzie pomocne pracownikom jednostek 

naukowych zajmujŃcych siň syntezŃ poğŃczeŒ organicznych (ze szczeg·lnym uwzglňdnieniem 

poğŃczeŒ zawierajŃcych azot), doktorantom oraz studentom kierunków chemicznych 

i biochemicznych.  
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NITROBENZEN  
 

NO
2

 
  

C6H5NO2   CAS: 98-95-3 

 
MW: 123,11; d

30
 [1]: 1,19891g/cm

3
; tt [2]: 5,7

0
C; tw [3]: 208-210

0
C; 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [4]: 8,16 (d, J=7,6Hz, 2H); 7,68 (t, J=7,6Hz, 1H); 7,52 (m, 2H) 

13
C NMR (CDCl3, ppm) [4]: 147,8; 134,5; 129,1; 123,2 

  

Otrzymywanie:   

NO
2

       HNO3/H2SO4

50-60oC, 1h, 85% 

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 150cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ i mieszadğo 

mechaniczne, umieszcza siň 30,5g (22,0cm
3
) stňŨonego 65% kwasu azotowego (V) i ï cağoŜĺ 

intensywnie mieszajŃc ï dodaje 44,3g (24,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI) . 

Podczas wprowadzania kwas·w kolbň naleŨy chğodziĺ zimnŃ wodŃ i intensywnie mieszaĺ jej 

zawartoŜĺ. UzyskanŃ na tej drodze mieszaninň nitrujŃcŃ ochğadza siň w zimnej wodzie do 

temperatury otoczenia. Nastňpnie, do kolby wprowadza siň mağymi porcjami 15,6g (17,7cm
3
) 

benzenu, intensywnie mieszajŃc zawartoŜĺ kolby. Podczas wkraplania benzenu kolbň naleŨy 

chğodziĺ zimnŃ wodŃ tak, by temperatura jej zawartoŜci nie przekroczyğa 50-55
0
C. Gdy 

temperatura w kolbie przestanie samorzutnie wzrastaĺ, mieszaninň reakcyjnŃ ogrzewa siň do 

60
0
C przez 45 minut. Nastňpnie, kolbň chğodzi siň do temperatury pokojowej, po czym, jej 

zawartoŜĺ wylewa do 300,0cm
3
 zimnej wody. WodnŃ fazň dekantuje siň, a organicznŃ 

pozostağoŜĺ traktuje roztworem otrzymanym przez rozpuszczenie 2,6g wodorotlenku sodu 

w 15,0cm
3
 wody destylowanej. Nastňpnie, cağoŜĺ przenosi siň do rozdzielacza. OddzielonŃ 

fazň organicznŃ suszy siň nad bezwodnym chlorkiem wapnia, a nastňpnie destyluje stosujŃc 

chğodnicň powietrznŃ. Zbiera siň frakcjň wrzŃcŃ w zakresie 206-210
0
C. Otrzymuje siň 20,0g 

(85%) nitrobenzenu w postaci jasnoŨ·ğtej oleistej cieczy o charakterystycznym gorzkim 

zapachu.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [5] 
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1-NITRONAFTALEN  
 

NO
2

 
 

C10H7NO2  CAS: 86-57-7  
 

MW:173,17; tt [4]: 56-59
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [4]: 8,59 (dd, 1H); 8,25 (dd, 1H); 8,14 (d, 2H); 7,74 (m, 1H); 7,64 

(m, 1H); 7,56 (t, 1H) 
 

Otrzymywanie:   
NO

2

HNO3/H2SO4

55-60oC, 30-40min, 80%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 200cm
3
 umieszcza siň 55,6g (40,0cm

3
) stňŨonego 65% 

kwasu azotowego (V) i wstrzŃsajŃc, dodaje porcjami 73,6g (40,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu 

siarkowego (VI). Mieszaninň nitrujŃcŃ naleŨy przy tym chğodziĺ, zanurzajŃc kolbň w zimnej 

wodzie. Do mieszaniny nitrujŃcej dodaje siň porcjami, wstrzŃsajŃc energicznie, 50,0g 

sproszkowanego naftalenu. NaleŨy przy tym utrzymywaĺ temperaturň 45-50
0
C. Po dodaniu 

cağoŜci mieszaninň ogrzewa siň w ğaŦni wodnej w temperaturze 55-60
0
C w ciŃgu 30-40 minut, 

aŨ do zaniku zapachu naftalenu, po czym wylewa siň jŃ do 500,0cm
3
 zimnej wody. Osad 

nitronaftalenu opada na dno. Po zdekantowaniu cieczy zbity osad ogrzewa siň przez 20 minut 

z 200,0cm
3
 wrzŃcej wody destylowanej, kt·rŃ nastňpnie odlewa siň. PozostağoŜĺ poddaje siň 

destylacji z parŃ wodnŃ, celem usuniňcia nieprzereagowanego naftalenu. GorŃcŃ pozostağoŜĺ 

podestylacyjnŃ wylewa siň do zlewki z 300,0cm
3
 zimnej wody. Wydzielony w postaci 

granulek 1-nitronaftalen odsŃcza siň i osusza. Surowy produkt oczyszcza siň na drodze 

krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje 

siň 60,0g (80%) 1-nitronaftalenu w postaci Ũ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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9-NITROANTRACEN  
 

NO
2

 
  

C14H9NO2   CAS: 602-60-8 
 

MW: 223,23; tt [7]: 145-146
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [7]: 8,60 (s, 1H); 8,05 (m, 2H); 7,94 (m, 2H); 7,67-7,52 (m, 4H) 

13
C NMR (CDCl3, ppm) [7]: 137,1; 130,8; 130,4; 128,9; 128,4; 126,2; 122,7; 121,4 

 

Otrzymywanie:   
NO

2

HNO3/HCl

H2O, 60-70oC, 60-68%

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej we wkraplacz, 

termometr i mieszadğo mechaniczne, umieszcza siň 20,0g drobno sproszkowanego antracenu, 

a nastňpnie dodaje 83,9g (80,0cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego. Kolbň umieszcza siň 

w ğaŦni wodnej o temperaturze 20-25
0
C i powoli wkrapla 11,1g (8,0cm

3
) stňŨonego 65% 

kwasu azotowego (V), intensywnie mieszajŃc cağoŜĺ. SzybkoŜĺ wprowadzania kwasu naleŨy 

dobraĺ tak, by temperatura wewnŃtrz kolby nie przekroczyğa 30
0
C. Po wprowadzeniu cağoŜci, 

zawartoŜĺ kolby miesza siň jeszcze przez 1 godzinň, po czym filtruje w celu oddzielenia 

nieprzereagowanego antracenu. Do przesŃczu powoli wkrapla siň mieszaninň 59,0g (50,0cm
3
) 

stňŨonego 38% kwasu solnego i 52,5g (50,0cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego. 

WytrŃcajŃcy siň jasnoŨ·ğty osad odfiltrowuje siň na lejku sitowym i przemywa dwiema 

25,0cm
3
 (26,2g) porcjami lodowatego kwasu octowego, a nastňpnie dwiema 50,0cm

3
 

porcjami wody. Osad przenosi siň nastňpnie do porcelanowego moŦdzierza i rozciera 

z roztworem uzyskanym przez rozpuszczanie 7,0g wodorotlenku sodu w 60,0cm
3
 wody 

destylowanej. TworzŃcy siň pomaraŒczowy osad odfiltrowuje siň na lejku sitowym 

i przemywa czterema porcjami roztworu uzyskanego przez rozpuszczenie 14,0g 

wodorotlenku sodu w 120,0cm
3
 wody destylowanej, a nastňpnie kilkoma duŨymi porcjami 

wody (razem okoğo 150,0-200,0cm
3
). Surowy produkt oczyszcza siň na drodze krystalizacji 

z 167,8g (160,0cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego, po czym uzyskany osad suszy na 

powietrzu. Otrzymuje siň 15,0-17,0g (60-68%) 9-nitroantracenu w postaci jasnoŨ·ğtego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [7], [8] 

 

 

 

 

 

 
  



10 

  

  4-CHLORONITROBENZEN  
 

NO
2

Cl  
 

p-chloronitrobenzen, 4-nitrochlorobenzen, p-nitrochlorobenzen 
  

C6H4NO2Cl  CAS: 100-00-5 
 

MW: 157,55; tt [3]: 82-83
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [3]: 7,52-7,53 (m, 2H); 8,18-8,20 (m, 2H) 

 

Otrzymywanie:   

Cl Cl

NO
2

48-50oC, 2h, 70-80% 

HNO3/H2SO4

 
 

W zlewce o pojemnoŜci 150cm
3
 umieszcza siň 12,6g (9,1cm

3
) stňŨonego 65% kwasu 

azotowego (V), a nastňpnie dodaje 18,3g  (9,9cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). 

Do tak przygotowanej mieszaniny nitrujŃcej dodaje siň mağymi porcjami, intensywnie 

mieszajŃc, 14,6g (13,2cm
3
) chlorobenzenu. Temperaturň mieszaniny reakcyjnej utrzymuje siň 

na poziomie 25-30
0
C. CağoŜĺ ogrzewa siň przez 2 godziny w ğaŦni wodnej o temperaturze                       

48-50
0
C,

 
w dalszym ciŃgu mieszajŃc. Po ochğodzeniu, zawartoŜĺ zlewki wylewa siň na 40,0g 

drobno pokruszonego lodu, a nastňpnie dekantuje siň wodň znad wydzielonej p·ğstağej masy 

(mieszanina 2-chloronitrobenzenu i 4-chloronitrobenzenu). PozostağoŜĺ przemywa siň 

dwiema porcjami wody ï wpierw o temperaturze 70
0
C, nastňpnie o temperaturze pokojowej. 

Surowy, p·ğstağy produkt odsŃcza siň na lejku sitowym otrzymujŃc przesŃcz (I) i osad (I) 

zawierajŃcy 4-chloronitrobenzen zanieczyszczony mağŃ domieszkŃ izomerycznego                      

2-chloronitrobenzenu. Osad wprowadza siň do 60,0cm
3
 ciepğej wody destylowanej 

o temperaturze 70
0
C i miesza, a nastňpnie dekantuje, a p·ğstağŃ masň oziňbia i sŃczy na lejku 

sitowym otrzymujŃc osad (II) i przesŃcz (II).  

Z przesŃcz·w (I) oraz (II) moŨna odzyskaĺ jeszcze trochň 4-chloronitrobenzenu. W tym celu 

oba przesŃcze ğŃczy siň, oddziela oleistŃ warstwň, kt·rŃ suszy siň za pomocŃ chlorku wapnia, 

odsŃcza i oziňbia. Wydzielony osad to oczekiwany produkt. OleistŃ warstwň zawierajŃcŃ       

1-chloronitrobenzen moŨna poddaĺ destylacji pod zmniejszonym ciŜnieniem. Surowy produkt 

(osad (II)) oraz czňŜĺ odzyskanŃ z przesŃcz·w ğŃczy siň i oczyszcza na drodze krystalizacji 

z alkoholu metylowego. Uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 7,2-8,2g (okoğo 

35%) 4-chloronitrobenzenu w postaci biağoŨ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [9] 
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4-BROMONITROBENZEN  
NO

2

Br
 

 

p-bromonitrobenzen, 4-nitrobromobenzen, p-nitrobromobenzen 
 

C6H4NO2Br  CAS: 586-78-7 
 

MW: 202,01 ; tt [10]: 124-125
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [10]: 8,11 (d, J=8,4Hz, 2H); 7,69 (d, J=8,4Hz, 2H)  

13
C NMR (CDCl3, ppm) [10]: 147,1; 132,7; 129,9; 125,0 

 

Otrzymywanie:   

Br

NO
2

Br

HNO3/H2SO4

100oC, 45min, 70% 

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ i mieszadğo 

mechaniczne, umieszcza sie 10,7g (7,7cm
3
) stňŨonego 65% kwasu azotowego (V), a nastňpnie 

dodaje 14,0g (7,7cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). Podczas wprowadzania 

kwas·w kolbň naleŨy chğodziĺ zimnŃ wodŃ i intensywnie mieszaĺ jej zawartoŜĺ. UzyskanŃ na 

tej drodze mieszaninň nitrujŃcŃ ochğadza siň w zimnej wodzie do temperatury otoczenia. 

Nastňpnie, do kolby wprowadza siň z wkraplacza w ciŃgu 15 minut 6,0g (4,0cm
3
) 

bromobenzenu, intensywnie mieszajŃc zawartoŜĺ kolby. Podczas wkraplania bromobenzenu 

kolbň naleŨy chğodziĺ zimnŃ wodŃ tak, by temperatura jej zawartoŜci nie przekroczyğa 

50-60
0
C. Gdy temperatura w kolbie przestanie samorzutnie wzrastaĺ, mieszaninň reakcyjnŃ 

ogrzewa siň w 100
0
C przez 30 minut. Nastňpnie, kolbň chğodzi siň do temperatury pokojowej, 

po czym jej zawartoŜĺ wylewa do 100,0cm
3
 zimnej wody. Surowy produkt odsŃcza siň na 

lejku sitowym, przemywa wodŃ, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, 

po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 5,3g (70%) 4-bromonitrobenzenu 

w postaci jasnoŨ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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3-NITROBENZOESAN METYLU  
 

NO
2

COOCH
3

 
 

m-nitrobenzoesan metylu, ester metylowy kwasu 3-nitrobenzoesowego 
 

C8H7NO4   CAS: 618-95-1 
 

MW: 181,15; tt [11]: 78-80
0
C  

1
H NMR (CCl4, ppm) [11]: 8,9-8,7 (m, 1H); 8,5-8,2 (m, 2H); 7,8-7,4 (m, 1H); 4,0 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie:   

COOCH
3

NO
2

COOCH
3

0-10oC, 30min, 80% 

HNO3/H2SO4

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zapatrzonej w mieszadğo mechaniczne, 

umieszcza siň 73,6g (40,0 cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). CağoŜĺ schğadza siň 

do 0
0
C i wprowadza 20,4g (19,0cm

3
) benzoesanu metylu. UtrzymujŃc temperaturň 

w granicach 0-10
0
C, wkrapla siň schğodzony uprzednio roztwór 17,1g (12,3cm

3
) stňŨonego 

65% kwasu azotowego (V) i 20,1g (10,9cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). 

Po wprowadzeniu roztworów cağoŜĺ intensywnie miesza siň jeszcze przez 15 minut, po czym 

wylewa na 130,0g drobno pokruszonego lodu. Surowy produkt odsŃcza siň na lejku sitowym, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad suszy na 

powietrzu. Otrzymuje siň 22,0g (80%) 3-nitrobenzoesanu metylu w postaci biağego 

krystalicznego ciağa stağego. ťr·dğo przepisu preparatywnego: [11], [12], [6] 
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1,3-DINITROBENZEN  
 

NO
2

NO
2  

 

m-dinitrobenzen  
  

C6H4N2O4   CAS: 99-65-0 
 

MW: 168,11; tt [3]: 89-90
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [11]: 7,75-8,2 (m, 1H); 8,4-9,0 (m, 3H)  

 

Otrzymywanie:   

NO
2

NO
2

NO
2

       HNO3/H2SO4

      50-60oC, 1h, 88% 

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
 zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ umieszcza 

siň 15,0g (10,8cm
3
) stňŨonego 65% kwasu azotowego (V), a nastňpnie dodaje 25,0g

 
(14,0cm

3
) 

stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). Do tak przygotowanej mieszaniny nitrujŃcej dodaje 

siň mağymi porcjami, wstrzŃsajŃc kolbŃ, 10,0g (8,3cm
3
) nitrobenzenu. Po zakoŒczeniu 

dodawania nitrobenzenu zawartoŜĺ kolby ogrzewa siň do wrzenia przez 1 godzinň, co jakiŜ 

czas wstrzŃsajŃc zawartoŜĺ kolby. Nastňpnie, mieszaninň nieznacznie chğodzi siň i wlewa 

do duŨej zlewki z 200,0cm
3
 zimnej wody. Zestalony produkt odsŃcza siň na lejku sitowym 

i bardzo dokğadnie przemywa wodŃ, aŨ przesŃcz bňdzie miağ odczyn obojňtny. Surowy 

produkt oczyszcza siň na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad 

suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 12,0g (88%) 1,3-dinitrobenzenu w postaci biağego 

lub biağoŨ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [9] 
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4-NITROZOFENOL  
 

OH

NO

 
 

p-nitrozofenol 
 

C6H5NO2  CAS: 104-91-6 
 

MW: 123,11;  tt [13]: 120
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [13]: 8,92 (br, 1HOH); 7,79 (1H); 7,24 (1H); 6,54 (1H); 6,50 (1H) 

 

Otrzymywanie:   

OH

NONO

 NaNO2/H2SO4

   H2O, 10oC, 3h, 70%

 
 

W zlewce o pojemnoŜci 1000cm
3
, zaopatrzonej w termometr,

 
umieszcza siň 400,0g drobno 

pokruszonego lodu, 88,0g (47,8cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI), a nastňpnie 

cağoŜĺ oziňbia siň do temperatury 1-2
0
C. MieszajŃc, wkrapla siň roztw·r uzyskany przez 

rozpuszczenie 23,5g fenolu, 10,0g wodorotlenku sodu oraz 20,5g azotanu (III) sodu 

w 200cm
3
 wody destylowanej. W czasie dozowania temperatura powinna wzrosnŃĺ do 10

0
C. 

Po zakoŒczeniu dozowania mieszaninň odstawia siň na 2 godziny, po czym odsŃcza 

wydzielony produkt na lejku Büchnera, przemywa wodŃ z drobno pokruszonym lodem, 

a uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 21,5g (70%) 4-nitrozofenolu w postaci 

kremowego krystalicznego ciağa stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [13], [14] 
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CHLOROWODOREK 4 -NITROZO -N,N-DIMETYLOANILINY  
 

N
CH

3
CH

3

NO

HCl

 
 

chlorowodorek p-nitrozo-N,N-dimetyloaniliny, chlorowodorek (4-nitrozo)-fenylodimetyloaminy 
 

C8H10N2OĀHCl CAS: 138-89-6 
 

MW: 186,62; tt [15]: 78,6-80,6
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [16]: 7,35 (s, 2H); 6,20 (d, 2H); 2,95 (s, 6H)  

 

Otrzymywanie:  

N
CH

3
CH

3

NO

N
CH

3
CH

3

HCl
NaNO2/HCl

H2O, 5oC, 2,5h,  90%

 
 

W trójszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

termometr, mieszadğo mechaniczne i wkraplacz umieszcza siň 6,1g N,N-dimetyloaniliny, 

20,2g (11,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego oraz 25,0g drobno potğuczonego lodu. 

Intensywnie mieszajŃc i schğadzajŃc w ğaŦni lodowej mieszaninň reakcyjnŃ, wkrapla 

siň roztw·r uzyskany przez rozpuszczenie 3,6g azotanu (III) sodu w 25,0cm
3
 wody 

destylowanej z takŃ prňdkoŜciŃ, aby temperatura nie przekraczağa 5
0
C. SzybkoŜĺ dozowania 

naleŨy r·wnieŨ zmniejszyĺ, jeŨeli zostanie zaobserwowane wydzielenie tlenków azotu. 

Po zakoŒczeniu wkraplania cağoŜĺ miesza siň przez 2 godziny w temperaturze 5
0
C. 

WytrŃcony osad odfiltrowuje siň na lejku B¿chnera, przemywa mağŃ iloŜciŃ zimnej wody oraz 

20,0cm
3
 alkoholu etylowego, po czym uzyskany produkt suszy siň na powietrzu. Otrzymuje 

siň 8,0g (90%) chlorowodorku 4-nitrozodimetyloaniliny w postaci Ũ·ğtego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [17] 
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2,4,6-TRIBROMOANILINA  
 

NH
2

Br

Br

Br

 
 

1-amino-2,4,6-tribromobenzen 
 

C6H4NBr3  CAS:147-82-0  
 

MW: 329,82; tt [18]: 124-126
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [19]: 7,50 (s, 2H); 4,56 (s, 2H) 

13
C NMR (CDCl3, ppm) [19]:141,5; 133,9; 108,9  

 

Otrzymywanie:   
NH

2

Br

Br

Br

NH
2

Br2

CH3COOH, 25oC,  100%

 
 

W zlewce o pojemnoŜci 250cm
3
 umieszcza siň 10,0g aniliny w 42,0g (40cm

3
) lodowatego 

kwasu octowego. Do mieszaniny dodaje siň, za pomocŃ wkraplacza, roztwór 60,0g (19,0cm
3
) 

bromu w 21,0g (20,0cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego. Podczas wkraplania bromu 

zawartoŜĺ zlewki naleŨy chğodziĺ w wodzie, gdyŨ reakcja jest egzotermiczna. Po reakcji 

produkt ma konsystencjň pasty i barwň ciemnopomaraŒczowŃ. Mieszaninň przenosi 

siň do 200cm
3
 wody destylowanej, a wydzielony osad odsŃcza, przemywa wodŃ i osusza. 

Surowy produkt oczyszcza siň na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego lub alkoholu 

2-propylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 35,0g (ok. 100%) 

2,4,6-tribromoaniliny w postaci beŨowego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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4-BROMOACETANILID  
 

Br

NHCOCH
3

 
 

p-bromoacetanilid, N-(4-bromofenylo)-acetamid 
 

C8H8NOBr  CAS: 103-88-8 
 

MW: 214,06;  tt [20]: 164-166
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [20]: 7,35-7,30 (m, 5H); 2,08 (s, 3H) 

13
C NMR (CDCl3, ppm) [20]: 168,3; 136,8; 131,8; 121,3; 116,8; 24,5 

 

Otrzymywanie:   

Br

NHCOCH
3

NHCOCH
3

Br2

CH3COOH, 84%

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 350cm
3
 sporzŃdza siň roztwór 6,7g drobno 

sproszkowanego acetanilidu w 21,0g (20,0cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego. 

W drugiej kolbie stoŨkowej miesza siň 8,5g bromu (2,7cm
3
) z 10,5g (10,0cm

3
) lodowatego 

100% kwasu octowego. Roztw·r bromu przenosi siň do wkraplacza zamocowanego nad kolbŃ 

stoŨkowŃ. Kolbň tŃ umieszcza siň w zimnej wodzie i wkrapla powoli roztwór bromu, stale 

wstrzŃsajŃc. Mieszaninň reakcyjnŃ pozostawia siň w temperaturze pokojowej, wstrzŃsajŃc 

niŃ od czasu do czasu przez 30 minut, nastňpnie wylewa do 200,0cm
3
 wody, a kolbň 

przemywa okoğo 500,0cm
3
 wody. JeŜli mieszanina jest wyraŦnie zabarwiona, to naleŨy, 

mieszajŃc energicznie, dodaĺ tyle roztworu disiarczynu sodu, aby usunŃĺ zabarwienie. 

WydzielajŃcy siň krystaliczny osad odsŃcza siň na lejku B¿chnera, przemywa starannie zimnŃ 

wodŃ i odciska moŨliwie dokğadnie szerokim szklanym korkiem. Surowy produkt oczyszcza 

siň na drodze krystalizacji z rozcieŒczonego alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad 

suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 9,0g (84%) 4-bromoacetanilidu w postaci beŨowego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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KWAS 4-TOLUENOSULFONOWY  
 

CH
3

SO
3
H

 
 

kwas p-toluenosulfonowy, kwas 4-metylobenzenosulfonowy 
 

C7H8SO3  CAS: 6192-52-5 (monohydrat), 104-15-4 (bezwodny) 
 

MW: 173,28;  tt[6]: 106
0
C; tw[6]: 185

0
C (rozkğad) 

1
H NMR (ppm) [6]: 7,583 (m, 2H); 7,239 (m, 2H); 2,303 (s, 3H)  

 

Otrzymywanie:   

CH
3

SO
3
H

CH
3

H2SO4

100oC, 2h, 80% 

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň 9,2g (10,6cm
3
) toluenu, a nastňpnie dodaje 10,6g (5,8cm

3
) stňŨonego 98% kwasu 

siarkowego (VI). ZawartoŜĺ kolby ogrzewa siň pod dygestorium, aŨ do zaniku warstwy 

toluenu (okoğo 1,5 godziny). W przypadku uŨycia wiňkszych iloŜci reagentów stosuje 

siň nasadkň azeotropowŃ, a reakcjň prowadzi siň do zebrania odpowiedniej iloŜci wody. 

Po wystudzeniu dolewa siň okoğo 8,7g (10,0cm
3
) toluenu. Surowy produkt odsŃcza siň, 

oczyszcza na  drodze krystalizacji z chloroformu, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje siň 15,5g (80%) kwasu 4-toluenosulfonowego w postaci biağego krystalicznego 

ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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4-TOLUENOSULFONIAN SODU  
 

CH
3

SO
3
Na

 
 

p-toluenosulfonian sodu, sól sodowa kwasu 4-toluenosulfonowego 
 

C7H7SO3Na   CAS: 657-84-1 
 

MW: 194,18;  tt : >300
0
C  

1
H NMR (D2O, ppm) [21]: 7,71 (d, J=7,3Hz, 1H); 7,39 (d, J=7,3Hz, 1H);  6,76 (d, J=7,9Hz, 

1H); 5,63 (d, J=7,9Hz, 1H); 1,55 (s, 3H) 
 

Otrzymywanie:   

CH
3

SO
3
Na

CH
3

H2SO4/NaHCO3

110oC, 3h, 60% 

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ umieszcza 

siň 9,1g (10,5cm
3
) toluenu, a nastňpnie dodaje 10,3g (5,6cm

3
) stňŨonego 98% kwasu 

siarkowego (VI). ZawartoŜĺ kolby ogrzewa siň pod dygestorium, aŨ do zaniku warstwy 

toluenu (okoğo 1,5 godziny). Mieszaninň studzi siň, a nastňpnie wlewa do 40,0cm
3
 zimnej 

wody. WytrŃcone produkty uboczne oddziela siň na lejku B¿chnera. Do przesŃczu w duŨej 

zlewce dodaje siň mağymi porcjami 5,0g wodorowňglan sodu. Nastňpnie, roztw·r ogrzewa siň 

do wrzenia, wysala i sŃczy na gorŃco. Po ochğodzeniu krystaliczny osad odsŃcza 

siň i ponownie krystalizuje z 40,0cm
3
 wody destylowanej z dodatkiem chlorku sodu i wňglem 

aktywnym. Z ochğodzonego przesŃczu otrzymuje siň uwodnione krysztağy, kt·re naleŨy 

rozetrzeĺ i wysuszyĺ na powietrzu. Uzyskany produkt jest zanieczyszczony chlorkiem sodu, 

kt·ry naleŨy usunŃĺ przez ekstrakcjň wrzŃcym alkoholem metylowym w aparacie Soxhleta. 

Otrzymuje siň 15,5g (60%) 4-toluenosulfonianu sodu w postaci beŨowego krystalicznego 

ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [22]  
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KWAS 2,5-DIMETYLOBENZENOSULFONOWY  
 

CH
3

CH
3

SO
3
H

 
 

kwas p-ksylenosulfonowy 
 

C8H9SO3 CAS: 66905-17-7 (monohydrat), 609-54-1 (bezwodny) 
 

MW: 185,22;  tt [23]: 82
0
C  

1
H NMR (ppm) [21]: 7,583 (m, 2H); 7,239 (m, 2H); 2,303 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie:   

CH
3

CH
3

SO
3
H

CH
3

CH
3

H2SO4

70oC, 10-15min, 90%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
 umieszcza siň 5,1g (6,0cm

3
) 

1,4-dimetylobenzenu, a nastňpnie dodaje 18,4g (10,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego 

(VI), mieszajŃc zawartoŜĺ delikatnie mieszadğem magnetycznym. Kolbkň umieszcza 

siň w ğaŦni wodnej o temperaturze 70
0
C i ogrzewa przez 10-15 minut pod chğodnicŃ zwrotnŃ, 

ostroŨnie mieszajŃc zawartoŜĺ. Reakcja jest zakoŒczona w chwili znikniňcia warstwy ksylenu 

z powierzchni kwasu. Po ochğodzeniu do temperatury pokojowej zawartoŜĺ kolby przenosi 

siň do zlewki o pojemnoŜci 100cm
3
, ostroŨnie dodaje 5,0cm

3
 wody destylowanej, a nastňpnie 

oziňbia w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ. WytrŃcony osad odsŃcza siň przez szklany lejek 

ze spiekiem. Otrzymuje siň 8,3g (90%) kwasu 2,5-dimetylosulfonowego w postaci 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [22], [23]  
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KWAS SULFANILOWY  
 

NH
2

SO
3
H

 
 

kwas 4-aminobenzenosulfonowy, kwas p-aminobenzenosulfonowy 
 

C6H7NSO3  CAS: 121-57-3 
 

MW: 173,19;  tt [24]: 288
0
C (rozkğad) 

1
H NMR (DMSO-d6, ppm) [24]: 7,405-7,385 (d, J=8Hz, 3H); 6,730-6,710 (d, J=8Hz, 4H) 

 

Otrzymywanie:   

NH
2

SO
3
H

NH
2

H2SO4

200-210oC, 10-15min, 50% 

 
 

W parownicy umieszcza siň 49,7g (27,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI), 

a nastňpnie powoli dodaje 15,0g
 
(14,7cm

3
) aniliny, ciŃgle mieszajŃc. Parownicň ogrzewa siň 

na siatce azbestowej do temperatury 200-210
0
C i utrzymuje przez 5-10 minut. ZawartoŜĺ 

parownicy cağy czas naleŨy mieszaĺ, nastňpnie zostawia siň jŃ do lekkiego wystudzenia 

(do 150
0
C), po czym wlewa siň do 200cm

3
 zimnej wody. Mieszaninň ogrzewa siň do wrzenia, 

do momentu rozpuszczenia cağego osadu (w razie koniecznoŜci naleŨy dodaĺ wiňcej wody), 

zadaje wňglem aktywnym, i odstawia do ponownego wysuszenia. Uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 15,0g (50%) kwasu sulfanilowego w postaci bezbarwnego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [9]  
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  FTALIMID  
 

N

H

OO

 
 

izoindolo-1,3-dion 
 

C8H5NO2 CAS: 136918-14-4 
 

MW: 147,13; tt [106]: 232-234
0
C 

1
H NMR (DMSO-d6, ppm) [106]: 7,90-7,87 (m, 4H); 10,83 (s, 1H) 

 

Otrzymywanie: 

N

H

OO

O

OO
         NH2CONH2

130-135oC, 20-30min, 8%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
 z dğugŃ szyjŃ umieszcza siň 15,0g bezwodnika 

ftalowego, zmieszanego dokğadnie z 3,0g mocznika, a nastňpnie ogrzewa w ğaŦni olejowej 

w temperaturze 130-135
0
C. Po stopieniu rozpoczyna siň reakcja, kt·rej towarzyszy 

intensywne pienienie, powodujŃce po okoğo 10-20 minutach trzykrotny wzrost objňtoŜci 

mieszaniny. JednoczeŜnie, nastňpuje wzrost temperatury wewnŃtrz kolby do 150-160
0
C, 

po czym mieszanina zestala siň. Przerywa siň wtedy ogrzewanie i pozostawia do ostygniňcia. 

Nastňpnie, po dodaniu 12,0cm
3
 wody destylowanej, rozdrabnia siň zastygniňtŃ mieszaninň, 

odsŃcza, przemywa mağŃ iloŜciŃ wody destylowanej, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 13,0g (88%) ftalimidu w postaci biağego krystalicznego ciağa 

stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [25] 
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BENZIMIDAZOL  
 

NHN

 
 

1,3-benzodiazol, 1H-benzimidazol 
 

C7H6N2  CAS: 51-17-2 
 

MW: 118,14;  tt [27]: 171-172
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [27]: 7,22ï7,59 (m, 4H); 5,0 (s,1H); 2,51 (s, 1H) 

 

Otrzymywanie:   
 

NH
2

NH
2

NHN
         HCOOH

   100oC, 2h, 85%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250 cm
3
 umieszcza siň 5,4g 1,2-fenylenodiaminň, 

a nastňpnie dodaje 3,5g stňŨonego 90% kwasu mr·wkowego (3,2cm
3
). Mieszaninň ogrzewa 

siň w temperaturze  100
0
C przez 2 godziny, nastňpnie chğodzi siň i, stale mieszajŃc zawartoŜĺ 

kolby, powoli dodaje 10% wodny roztwór wodorotlenku sodu do uzyskania odczynu sğabo 

alkalicznego wobec papierka Kongo. Surowy benzimidazol odsŃcza siň pod zmniejszonym 

ciŜnieniem, przemywa lodowatŃ wodŃ, dobrze odciska i ponownie przemywa 5,0cm
3
 zimnej 

wody. Surowy produkt oczyszcza siň na drodze krystalizacji z wody destylowanej, nastňpnie 

sŃczy siň i powoli chğodzi do temperatury okoğo 10
0
C. Wykrystalizowany osad przemywa siň 

5,0cm
3
 zimnej wody, po czym suszy w  temperaturze 100

0
C. Otrzymuje siň 5,0g (85%) 

benzimidazolu w postaci jasnobrŃzowego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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BENZOTRIAZOL  
 

NH
N

N

 
 

BTA 
 

C6H5N3  CAS: 95-14-7 
 

MW: 119,12;  tt [28]: 99-100
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [29]: 7,95ï7,92 (m, 2H); 7,48-7,45 (m, 2H); 7,26 (s, 1H)  

 

Otrzymywanie:   

NH
2

NH
2

NH
N

N
 HCOOH/NaNO2

   H2O, 35-85oC, 3h, 67%

 
 

W zlewce o pojemnoŜci 150cm
3 
umieszcza siň 10,8g 1,2-fenylenodiaminň, a nastňpnie dodaje 

12,1g (11,5cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego i 30,0cm

3
 wody destylowanej. W razie 

trudnoŜci z uzyskaniem klarownego roztworu mieszaninň naleŨy nieco ogrzaĺ. Roztw·r 

chğodzi siň do temperatury 15
0
C, po czym, wkrapla roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 

7,5 g azotanu (III) sodu w 15,0cm
3
 wody destylowanej, mieszajŃc intensywnie zawartoŜĺ 

naczynia za pomocŃ mieszadğa magnetycznego. Mieszanina samorzutnie ogrzewa siň 

i w ciŃgu 2-3 minut osiŃga temperaturň 85
0
C, nastňpnie zaczyna stygnŃĺ, przy czym zmianie 

ulega barwa mieszaniny z intensywnie czerwonej na jasnobrŃzowŃ. ZawartoŜĺ zlewki miesza 

siň jeszcze przez 15 minut. W tym czasie temperatura obniŨa siň do 35-40
o
C. Mieszaninň 

oziňbia siň jeszcze bardziej zanurzajŃc zlewkň w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ na okres 

30 minut. Wydzielony jasnobrŃzowy osad odsŃcza siň pod zmniejszonym ciŜnieniem 

i przemywa trzema 30,0cm
3 
porcjami wody z lodem. Nastňpnie, surowy produkt rozpuszcza 

siň w 130,0cm
3
 wrzŃcej wody, dodaje wňgla aktywnego, sŃczy, a przesŃcz pozostawia, 

do ostygniňcia. Gdy temperatura spadnie do okoğo 50
0
C zaszczepia siň roztw·r kilkoma 

krysztağami surowego benzotriazolu. Mieszaninň pozostawia siň, aby powoli osiŃgnňğa 

temperaturň pokojowŃ celem unikniňcia wydzielania siň zwiŃzku w postaci oleju, po czym 

bardziej oziňbia w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ, powstağy produkt odsŃcza, po czym 

uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 8,0g (67%) benzotriazolu w postaci 

sğomkowoŨ·ğtych igieğ. 
ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6]  
 

 

 

 



     

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

33..  CCII EECCZZEE  JJOONNOOWWEE  

 

 

 
 



    27  

 

WODOROSIARCZAN TRIETYLOAMONIOWY  
 

C
2
H

5

N
+

C
2
H

5

EtC
2
H

5

 

HSO4

-

  
  

TEAS, [TEA]HSO4
-
, [Et3NH

+
]HSO4

-
  

 

C6H16NĀHO4S  CAS: 54272-29-6 
 

MW: 199,09; tt [21]: 90
0
C,  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [30]: 5,04 (s, 1H); 3,16 (m, 6H); 1,3 (t, 9H);  

 

Otrzymywanie:   

H

N
+

C
2
H

5

C
2
H

5
C

2
H

5

 

N
C

2
H

5
C

2
H

5

C
2
H

5

H
2
SO

4 HSO4

-
+

CH2Cl2,-5
oC 1h, 86%

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
, znajdujŃcej siň w ğaŦni lodowej 

z solŃ kuchennŃ, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadğo magnetyczne, 

umieszcza siň kolejno 5,1g (7,0cm
3
) trietyloaminy oraz 39,8g (30,0cm

3
) dichlorometanu. 

UtrzymujŃc temperaturň poniŨej -5
0
C do mieszaniny dodaje siň kroplami 4,9g (2,7cm

3
) 

stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). Od momentu wkroplenia cağoŜci kwasu zawartoŜĺ 

kolby miesza siň jeszcze w temperaturze pokojowej przez 60 minut. Po upğywie tego czasu 

mieszaninň przemywa siň 14,3g (20,0cm
3
) eteru dietylowego, a nastňpnie pozostağoŜĺ suszy 

pod pr·ŨniŃ. Produkt jest higroskopijny i naleŨy go przechowywaĺ w szczelnie zamykanym, 

zaizolowanym parafilmem, naczyniu. Otrzymuje siň 8,6g (86%) wodorosiarczanu 

trietyloamoniowego w postaci biağej krystalicznej masy. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [30] 
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DIWODOROFOSFORAN TRIETYLOAMONIOWY  
 

H

N
+

C
2
H

5

C
2
H

5
C

2
H

5

 

-
H2PO4

 
 

 

TEAP, [TEA]H2PO4
-
, [Et3NH

+
]H2PO4

-
  

 

C6H16NĀH2O4P  CAS: 35365-94-7 
 

MW: 199.19; tt [21]: 92
0
C,  

1
H NMR (DMSO-d6, ppm) [30]: 6,37 (s, 1H); 3,06 (m, 6H); 1,18 (t, 9H) 

 

Otrzymywanie:   

H

N
+

C
2
H

5

C
2
H

5
C

2
H

5

 

N
C

2
H

5
C

2
H

5

C
2
H

5

-
H2PO4

+ H3PO4 CH2Cl2, 0
oC, 2h, 80%

 
 

W trójszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
, znajdujŃcej siň w ğaŦni lodowej 

z solŃ kuchennŃ, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadğo magnetyczne, 

umieszcza siň kolejno 5,1g (7,0cm
3
) trietyloaminy oraz 39,8g (30,0cm

3
) dichlorometanu. 

UtrzymujŃc temperaturň poniŨej 0
0
C do mieszaniny dodaje siň kroplami 4,9g (2,6cm

3
) 

stňŨonego 85% kwasu fosforowego (V). Od momentu wkroplenia cağoŜci kwasu zawartoŜĺ 

kolby miesza siň jeszcze w temperaturze pokojowej przez 2 godziny. Po upğywie tego czasu 

mieszaninň przemywa siň 14,3g (20,0cm
3
) eteru dietylowego, a nastňpnie pozostağoŜĺ suszy 

pod pr·ŨniŃ. Produkt jest higroskopijny i naleŨy go przechowywaĺ w szczelnie zamykanym, 

zaizolowanym parafilmem, naczyniu. Otrzymuje siň 8,0g (80%) wodorosiarczanu 

trietyloamoniowego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [30] 
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WODOROSIARCZAN METYLOIMIDAZOLIOWY  
 

NN
HCH

3
 

+ HSO4

-

 
  

[HMIM]
+
HSO4

-
  

 

C4H6N2ĀH2O4S  CAS: 681281-87-8 
 

MW: 180,18; tt [6]: 39
0
C 

1
H NMR (D2O, ppm) [31]: 7,97 (s, 1H); 6,77 (s, 2H); 3,21 (s, 3H)  

13
C NMR (DMSO-d6, ppm) [31]: 134,18; 121,83; 118,18; 34,27  

 

Otrzymywanie:   

NN
CH

3

NN
HCH

3
 

H
2
SO

4
CH3CN, 0oC, 2,5h, 90-95%

+ + HSO4

-

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
, znajdujŃcej siň w ğaŦni lodowej 

z solŃ kuchennŃ, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadğo magnetyczne, 

umieszcza siň kolejno 3,3g (3,2cm
3
) 1-metyloimidazolu oraz 7,9g (10,0cm

3
) acetonitrylu. 

UtrzymujŃc temperaturň poniŨej 0
0
C do mieszaniny dodaje siň kroplami 3,9g (2,1cm

3
) 

stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). Od momentu wkroplenia cağoŜci kwasu zawartoŜĺ 

kolby miesza siň jeszcze przez 30 minut w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ, po czym usuwa 

jŃ i mieszaninň reakcyjnŃ miesza kolejne 2 godziny w temperaturze pokojowej. Po upğywie 

tego czasu mieszaninň przemywa siň dwiema porcjami 7,2g (10,0cm
3
) eteru dietylowego, 

a nastňpnie pozostağoŜĺ suszy pod pr·ŨniŃ. Produkt jest higroskopijny i naleŨy 

go przechowywaĺ w szczelnie zamykanym, zaizolowanym parafilmem, naczyniu. Otrzymuje 

siň 6,5-6,8g (90-95%) wodorosiarczanu metyloimidazoliowego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [32] 
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4-TOLUENOSULFONIAN METYLOIMIDAZOLIOWY  
 

NN
HCH

3
 

CH
3

SO
3

-

+

 
  

[HMIM]TSA   
  

C11H14N2 SO3  CAS: 63458-90-2 
 

MW: 254,30; tt [33]: 83-85
0
C 

1
H NMR (D2O, ppm) [34]: 14,5 (bs, 1H); 9,07 (s, 1H); 7,67 (m, 2H), 3,86 (s, 3H)  

 

Otrzymywanie:   

NN
HCH

3
 

SO
3

CH
3

NN
CH

3

SO
3
H

CH
3

-

+
CH2Cl2, -5

0C, 

  2h, 90-95%

+

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
, znajdujŃcej siň w ğaŦni lodowej 

z solŃ kuchennŃ, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadğo magnetyczne, 

umieszcza siň kolejno 3,3g (3,2cm
3
) 1-metyloimidazolu oraz 39,8g (30,0cm

3
) 

dichlorometanu. UtrzymujŃc temperaturň poniŨej -5
0
C do mieszaniny dodaje siň kroplami 

6,9g kwasu 4-toluenosulfonowego. Od momentu wkroplenia cağoŜci kwasu zawartoŜĺ kolby 

miesza siň jeszcze w temperaturze pokojowej przez 2 godziny. Po upğywie tego czasu 

mieszaninň przemywa siň 14,3g (20,0cm
3
) eteru dietylowego, a nastňpnie pozostağoŜĺ suszy 

pod pr·ŨniŃ. Produkt jest higroskopijny i naleŨy go przechowywaĺ w szczelnie zamykanym, 

zaizolowanym parafilmem, naczyniu. Otrzymuje siň 8,7g (86%) wodorosiarczanu 

trietyloamoniowego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [30] 
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MRÓWCZAN ETANOLOAMINY  
 

CO

O

H

CH
2
CH

2
OH NH

3

+

 

  

2-HEAF, metanian etanoloaminy  
 

C2H9NO3  CAS:  
 

MW: 107,11; d
30

 [35]: 1,204 g/cm
3
;  tt [35]: -80

o
C 

1
H NMR (DMSO-d6, ppm) [35]: 8,4 (s, 1H); 6,9-7,7 (m, 4H); 3,5 (t, 2H); 2,8 (t, 2H) 

 

Otrzymywanie:   

CO

O

H

CH
2
CH

2
OH NH

3CHO

O

H

CH
2
CH

2
OH NH

2
+

25oC, 24h, 98%

+

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
, znajdujŃcej siň w ğaŦni lodowej 

z solŃ kuchennŃ, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadğo magnetyczne, 

umieszcza siň 12,0g (12,1cm
3
) etanoloaminy. UtrzymujŃc temperaturň poniŨej 0

0
C 

do mieszaniny dodaje siň kroplami 9,3g (7,6cm
3
) stňŨonego 100% kwasu mrówkowego, 

tak by temperatura nie wzrastağa zbyt gwağtownie i nie przekroczyğa 15
0
C. Od momentu 

wkroplenia cağoŜci kwasu zawartoŜĺ kolby miesza siň jeszcze przez 24 godziny 

w temperaturze pokojowej. Po upğywie tego czasu mieszaninň przemywa siň dwiema 

porcjami 7,2g (10,0cm
3
) eteru dietylowego, a nastňpnie pozostağoŜĺ suszy pod pr·ŨniŃ. 

Produkt jest higroskopijny i naleŨy go przechowywaĺ w szczelnie zamykanym, 

zaizolowanym parafilmem, naczyniu. Otrzymuje siň 21,0g (98%) mrówczanu etanoloaminy. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [30], [32], [36] 
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OCTAN ETANOLOAMINY  
 

CO

O

CH
3

CH
2
CH

2
OH NH

3

+

 
 

 

2-HEAA, etanian etanoloaminy  
 

C2H7NOĀC2H4O2  CAS: 54300-24-2  
 

MW: 121,14;  d
30

 [35]: 1,120g/cm
3
; tt [35]: -71

o
C 

1
H-NMR (DMSO-d6, ppm) [37]: 8,1 (4H); 3,0 (m, 2H); 3,1 (m, 2H); 2,0 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie:   

CO

O

CH
3

CH
2
CH

2
OH NH

3CH
2
CH

2
OH NH

2
CHO

O

CH
3

+
25oC, 24h, 98%

+

 

 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
, znajdujŃcej siň w ğaŦni lodowej 

z solŃ kuchennŃ, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadğo magnetyczne 

umieszcza siň 6,0g (6,1cm
3
) etanoloaminy. UtrzymujŃc temperaturň poniŨej 10

0
C 

do mieszaniny dodaje siň kroplami 6,0g (5,7cm
3
) stňŨonego 100% kwasu mrówkowego, tak 

by temperatura nie wzrastağa zbyt gwağtownie i nie przekroczyğa 15
0
C. Od momentu 

wkroplenia cağoŜci kwasu zawartoŜĺ kolby miesza siň jeszcze przez 24 godziny 

w temperaturze pokojowej. Po upğywie tego czasu mieszaninň przemywa siň dwiema 

porcjami 7,2g (10,0cm
3
) eteru dietylowego, a nastňpnie pozostağoŜĺ suszy pod pr·ŨniŃ. 

Produkt jest higroskopijny i naleŨy go przechowywaĺ w szczelnie zamykanym, 

zaizolowanym parafilmem, naczyniu. Otrzymuje siň 11,9g (98%) octanu etanoloaminy. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [30], [32], [37] 
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CHLOROBENZEN  
 

Cl

 
 

C6H5Cl CAS: 108-90-7 
 

MW: 112,56; d
30

 [44]: 1,0951g/cm
3
; tt [45]: -45

0
C; tw [45]: 131

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [46]: 7,28 (t, 1H)  

 

Otrzymywanie: 

ClNH
2

CuCl/NaNO2/HCl

H2O, 0oC, 78%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1000cm
3
 umieszcza siň kolejno 62,5g piňciowodnego 

siarczanu (VI) miedzi (II), 17,5g chlorku sodu oraz 20,1cm
3
 wody destylowanej i ogrzewa, aŨ 

do rozpuszczenia. Do gorŃcego roztworu dodaje siň, mieszajŃc, 13,0g wodorosiarczanu (IV) 

sodu i roztw·r powstağy przez rozpuszczenie 8,0g wodorotlenku sodu w 100,0cm
3
 wody 

destylowanej. Po oziňbieniu dekantuje siň roztw·r znad bezbarwnego chlorku miedzi (I) 

i przemywa osad dwukrotnie zimnŃ wodŃ, zakwaszonŃ kwasem siarkowym (VI), a nastňpnie 

rozpuszcza w 118,0g (100,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego i ponownie oziňbia do 

temperatury 0
0
C.  

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo, 

termometr i wkraplacz, umieszcza siň kolejno 51,0cm
3
 wody, 60,2g (51,0cm

3
) stňŨonego 38% 

kwasu solnego, a nastňpnie dodaje 18,6g (18,2cm
3
) aniliny. Do oziňbionego w ğaŦni lodowej 

z solŃ kuchennŃ do temperatury 0
0
C roztworu wkrapla siň powoli, mieszajŃc, oziňbiony 

roztwór 14,5g azotanu (III) sodu w 30,0cm
3
 wody destylowanej, utrzymujŃc temperaturň 

mieszaniny poniŨej 5
0
C. Dodawanie roztworu azotanu przerywa siň po uzyskaniu trwağego 

niebieskiego zabarwienia papierka jodoskrobiowego.  

Do kolby z roztworem chlorku miedzi (I) wlewa siň, mieszajŃc, otrzymany zimny roztw·r soli 

diazoniowej, po czym usuwa siň ğaŦniň chğodzŃcŃ i pozostawia mieszaninň do ostygniňcia 

w temperaturze pokojowej. W celu zakoŒczenia reakcji mieszaninň ogrzewa siň, mieszajŃc, 

w ğaŦni wodnej do temperatury 60
0
C, aŨ do zaprzestania wydzielania siň azotu. Nastňpnie, 

kolbň zaopatruje siň w nasadkň do destylacji z parŃ wodnŃ i oddestylowuje chlorobenzen oraz 

wodň. Surowy chlorobenzen oddziela siň w rozdzielaczu od warstwy wodnej, przemywa 

roztworem 2,0g wodorotlenku sodu w 18,0cm
3
 wody destylowanej oraz takŃ samŃ iloŜciŃ 

stňŨonego kwasu siarkowego (IV), a nastňpnie wodŃ, po czym suszy nad bezwodnym 

siarczanem (VI) magnezu. Po osuszeniu destyluje siň, zbierajŃc frakcjň wrzŃcŃ 

w temperaturze 131-133
0
C. Otrzymuje siň 17,5g (78%) chlorobenzenu w postaci bezbarwnej 

cieczy o charakterystycznym zapachu migdağ·w. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [25]  
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3-CHLORONITROBENZEN  
 

Cl

NO
2

 
  

m-chloronitrobenzen, 3-nitrochlorobenzen, m-nitrochlorobenzen 
 

C6H4NO2Cl CAS: 121-73-3 
 

MW: 157,56; tt [2]: 46-47
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [2]: 8,24-8,23 (t, 1H); 8,15-8,13 (q, 1H); 7,70-7,68 (q, 1H); 7,53-7,50 

(t, 1H) 
 

Otrzymywanie: 

NO
2

Cl

NO
2

NH
2

CuCl/NaNO2/H2SO4

H2O, 0oC, 80%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
 rozpuszcza siň na gorŃco 24,9g piňciowodnego 

siarczanu (VI) miedzi (II) w 80,0cm
3
 wody destylowanej. Nastňpnie, dodaje siň kolejno 8,8g 

chlorku sodu oraz roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 6,4g siarczanu (IV) sodu w 20,0cm
3
 

wody destylowanej, cağoŜĺ intensywnie mieszajŃc. WytrŃcony osad przemywa siň wodŃ, 

dekantuje i rozpuszcza w 47,2g (40,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego. Ze wzglňdu 

na wraŨliwoŜĺ soli miedziowej na dziağanie powietrza, kolbň naleŨy szczelnie zamknŃĺ.  

Osobno, w zlewce o pojemnoŜci 100cm
3
 rozpuszcza siň 10,4g 3-nitroaniliny w 9,3cm

3
 15% 

kwasu solnego. Kolbň umieszcza siň w ğaŦni chğodzŃcej, i gdy temperatura jej zawartoŜci 

spadnie poniŨej 5
0
C dodaje siň, mieszajŃc, roztw·r 5,2g azotanu (III) sodu w 15,0cm

3
 wody 

destylowanej. Podczas dozowania temperatura nie powinna przekroczyĺ 5
0
C. Pod koniec 

dodawania przeprowadza siň pr·bň z papierkiem jodoskrobiowym na obecnoŜĺ wolnego 

kwasu azotowego (III).  

JeŨeli w czasie rozpuszczania aminy w kwasie mineralnym wytrŃcajŃ siň osady, diazowanie 

prowadzi siň w zawiesinie. Roztw·r ten dodaje siň szybko, mieszajŃc, do znajdujŃcego siň w 

kolbie roztworu soli miedziowej. WaŨne jest, aby podczas mieszania roztwor·w temperatura 

reakcji wynosiğa okoğo 0
0
C. Nastňpnie, mieszaninň reakcyjnŃ ogrzewa siň w ğaŦni wodnej, 

pod chğodnicŃ zwrotnŃ, do czasu zaprzestania wydzielania siň azotu. Produkt reakcji 

oddestylowuje siň z parŃ wodnŃ, aŨ do uzyskania klarowanego roztworu. Wydzielony po 

oziňbieniu osad oddziela siň przez dekantacjň, przemywa 1% wodnym roztworem 

wodorotlenku sodu, ogrzanym do temperatury 50
0
C, celem usuniňcia powstağego 

r·wnoczeŜnie fenolu, i sŃczy. Oddzielony osad przemywa siň mağŃ iloŜciŃ wody, po czym 

suszy na powietrzu. Surowy produkt moŨna oczyŜciĺ na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego. Otrzymuje siň 9,5g (80%) 3-chloronitrobenzenu w postaci jasnoŨ·ğtego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [25] 
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4-CHLORONITROBENZEN  
 

NO
2

Cl  
 

p-chloronitrobenzen, 4-nitrochlorobenzen, p-nitrochlorobenzen 
 

C6H4NO2Cl CAS: 100-00-5 
 

MW: 157,56; tt [47]: 81-83
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [47]: 8,21-8,17 (m, 2H), 7,54-7,27 (m, 2H) 

 

Otrzymywanie: 

NO
2

Cl

NO
2

NH
2

CuCl/NaNO2/H2SO4

H2O, 0oC, 80%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
 rozpuszcza siň na gorŃco 24,9g piňciowodnego 

siarczanu (VI) miedzi (II) w 80,0cm
3
 wody destylowanej. Nastňpnie, dodaje siň kolejno 8,8g 

chlorku sodu oraz roztwór 6,4g siarczanu (IV) sodu w 20,0cm
3
 wody destylowanej, cağoŜĺ 

intensywnie mieszajŃc. WytrŃcony osad przemywa siň wodŃ, dekantuje i rozpuszcza w 47,2g 

(40,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego. Ze wzglňdu na wraŨliwoŜĺ soli miedziowej 

na dziağanie powietrza, kolbň naleŨy szczelnie zamknŃĺ.  

Osobno, w zlewce o pojemnoŜci 100cm
3
 rozpuszcza siň 10,4g 4-nitroaniliny w 9,3cm

3
 15% 

kwasu solnego. Kolbň umieszcza siň w ğaŦni chğodzŃcej. Gdy temperatura spadnie poniŨej 

5
0
C dodaje siň, mieszajŃc, roztw·r 5,2g azotanu (III) sodu w 15,0cm

3
 wody destylowanej. 

Podczas dozowania temperatura nie powinna przekroczyĺ 5
0
C. Pod koniec dodawania 

przeprowadza siň pr·bň z papierkiem jodoskrobiowym na obecnoŜĺ wolnego kwasu 

azotowego (III).  

JeŨeli w czasie rozpuszczania aminy w kwasie mineralnym wytrŃcajŃ siň osady, diazowanie 

prowadzi siň w zawiesinie. Roztw·r ten dodaje siň, szybko, mieszajŃc, do znajdujŃcego siň 

w kolbie roztworu soli miedziowej. WaŨne jest, aby podczas mieszania roztwor·w 

temperatura reakcji wynosiğa okoğo 0
0
C. Nastňpnie, mieszaninň reakcyjnŃ ogrzewa siň w ğaŦni 

wodnej, pod chğodnicŃ zwrotnŃ, do czasu zaprzestania wydzielania siň azotu. Produkt reakcji 

oddestylowuje siň z parŃ wodnŃ, aŨ do uzyskania klarowanego roztworu. Wydzielony po 

oziňbieniu osad oddziela siň przez dekantacjň, przemywa 1% wodnym roztworem 

wodorotlenku sodu, ogrzanym do temperatury 50
0
C, celem usuniňcia powstağego 

r·wnoczeŜnie fenolu i sŃczy. Uzyskany osad przemywa siň mağŃ iloŜciŃ wody, po czym suszy 

na powietrzu. Surowy produkt moŨna oczyŜciĺ na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego. Otrzymuje siň 12,2g (80%) 4-chloronitrobenzenu w postaci jasnoŨ·ğtego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [25] 
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1,3-DIBROMOBENZEN  
 

Br

Br  
 

m-dibromobenzen 
 

C6H4Br2 CAS: 108-36-1 
 

MW: 235,91; tt [42]: 84-86
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm)[43]: 7,21 (t, 1H); 7,14 (s, 1H); 7,05 (d, 1H); 6,99 (d, 1H)  

 

Otrzymywanie: 
NH

2

NH
2

Br

Br

 CuBr/NaNO2/H2SO4

  H2O, 10oC, 65%

 
W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1000cm

3
 rozpuszcza siň na gorŃco 16,0g 

piňciowodnego siarczanu (VI)  miedzi (II) i 39,0g krystalicznego bromku sodu w 50,0cm
3
 

wody destylowanej, po czym dodaje 7,4g (4,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). 

Do tak otrzymanej mieszaniny wprowadza siň roztw·r uzyskany przez rozpuszczenie 4,0g 

siarczanu (IV) sodu w 100,0cm
3
 wody destylowanej. Roztwór odbarwia siň i wypada osad 

bromku miedzi (I). Po oziňbieniu mieszaniny, wytrŃcony osad dekantuje siň, przemywa wodŃ 

i rozpuszcza w 30,0g (20,0cm
3
) stňŨonego 48% kwasu borowodorowego. Z powodu 

wraŨliwoŜci soli miedziowej na dziağanie tlenu z powietrza naczynie zamyka siň szczelnie do 

czasu dalszej przeróbki. W kolbie o pojemnoŜci 500cm
3
 umieszcza siň roztw·r 27,0g 

4-toluidyny w 200,0cm
3
 wody destylowanej, po czym ostroŨnie dodaje 49,7g (27,0cm

3
) 

stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI) i ogrzewa przez 30 minut. Nastňpnie, zawartoŜĺ kolby 

oziňbia siň do temperatury 0-5
0
C w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ. Chğodzenie przyspiesza 

siň, dodajŃc do kolby okoğo 50,0g drobno pokruszonego lodu. Nastňpnie, dodaje siň powoli, 

czňsto wstrzŃsajŃc, roztw·r 17,5g azotanu (III) sodu w 30,0cm
3
 wody destylowanej, aŨ do 

chwili, gdy w mieszaninie reakcyjnej bňdzie niewielki nadmiar soli (zabarwienie papierka 

jodoskrobiowego). Temperaturň mieszaniny utrzymuje siň poniŨej 10
0
C.  

Do przygotowanego i oziňbionego do temperatury 0
0
C roztworu katalizatora dodaje siň zimny 

roztw·r (poniŨej 10
0
C) soli diazoniowej z takŃ szybkoŜciŃ, aby temperatura nie przekroczyğa 

10
0
C. Po jej dodaniu kolbň ogrzewa siň w ğaŦni wodnej, przy czym uwalnia siň azot i produkt 

reakcji (w przypadku silnego pienienia naleŨy dodaĺ kilka cm
3
 eteru dietylowego). 

Po zakoŒczeniu wydzielania siň gazu produkt reakcji oddestylowuje siň z parŃ wodnŃ. 

Nastňpnie, destylat alkalizuje siň 20% wodnym roztworem wodorotlenku sodu, dobrze 

wytrzŃsa i oddziela surowy 1,3-dibromobenzen. W celu otrzymania bezbarwnego produktu, 

zwiŃzek przemywa siň 92,0g (50,0cm
3
, 98%) ciepğego (30

0
C) stňŨonego kwasu siarkowego 

(VI), potem wodŃ, roztworem wodorotlenku sodu, i znowu wodŃ. JeŜli 1,3-dibromobenznen 

zaczyna krzepnŃĺ, roztwory uŨywane do przemycia naleŨy podgrzaĺ do temperatury 30
0
C. 

W ten spos·b unika siň znacznych strat. Surowy produkt suszy siň nad bezwodnym 

siarczanem (VI) magnezu, lekko ogrzewa, sŃczy i destyluje przez chğodnicň powietrznŃ, 

zbierajŃc frakcjň w temperaturze 218-219
0
C. Otrzymuje siň 38,0g (65%) 1,3-dibromobenzenu 

w postaci jasnobrŃzowego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [11] 
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1,3,5-TRIBROMOBENZEN  
 

Br

Br

Br

 
C6H3Br3 CAS: 626-39-1 

 

MW: 314,80; tt [44]: 121-122
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [45]: 7,80 (s, H)  

 

Otrzymywanie: 

Br

Br

Br

NH
2

Br

Br

Br
       NaNO2/H2SO4

C2H5OH, 35oC, 68%

 
 

W dwuszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň 

zwrotnŃ, rozpuszcza siň, ogrzewajŃc w ğaŦni wodnej, 10,0g 2,4,6-tribromoanliny w 48,4g 

(60,0cm
3
) alkoholu etylowego i 13,1g (15,0cm

3
) toluenu. Do gorŃcego roztworu, poprzez 

bocznŃ szyjkň kolby, dodaje siň 6,4g (3,5cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI), 

poruszajŃc ğagodnie kolbŃ, a nastňpnie boczny otw·r ponownie zamyka siň korkiem i cağoŜĺ 

ogrzewa w ğaŦni wodnej, do chwili, gdy bezbarwny roztw·r zacznie wrzeĺ. Kolbň zdejmuje 

siň z ğaŦni i dodaje w dwóch jednakowych porcjach, 3,5g sproszkowanego azotanu (III) sodu. 

Po kaŨdym dodaniu substancji zatyka siň otw·r szyjki kolbki i wstrzŃsa niŃ energicznie. 

KolejnŃ porcjň soli dodaje siň, gdy reakcja zaczyna przebiegaĺ spokojnie. Kolbň naleŨy 

ogrzewaĺ we wrzŃcej ğaŦni wodnej tak dğugo, dop·ki wydziela siň gaz, wstrzŃsajŃc od czasu 

do czasu. Nastňpnie, roztw·r pozostawia siň na 10 minut do ostygniňcia, po czym zanurza siň 

kolbň w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ. Z roztworu krystalizuje mieszanina 

1,3,5-tribromobenzenu i siarczanu (VI) sodu. Osad ten odsŃcza siň, przemywa niewielkŃ 

iloŜciŃ alkoholu etylowego, a nastňpnie kilkakrotnie wodŃ celem usuniňcia soli. PozostağoŜĺ 

rozpuszcza siň we wrzŃcej mieszaninie 125,9g (120,0cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego 

i 30,0cm
3 
wody destylowanej, dodaje wňgla aktywnego i sŃczy przez lejek z pğaszczem 

grzewczym. Surowy produkt odsŃcza siň, przemywa niewielkŃ iloŜciŃ oziňbionego alkoholu 

etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 6,5g (68%) 

1,3,5-tribromobenzenu w postaci jasnoŨ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 

 

 

 

 

 

 

 
  



39 

  

3-BROMONITROBENZEN  
 

Br

NO
2

 
 

m-bromonitrobenzen, 3-nitrobromobenzen, m-nitrobromobenzen 
 

C6H4NO2Br CAS: 585-79-5 
 

MW: 202,01; tt [46]: 56-58
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [47]: 8,40 (d, 1H); 8,18 (d, 1H); 7,84 (d, 1H); 7,45 (d, 1H) 

 

Otrzymywanie: 

NO
2

Br

NO
2

NH
2

CuBr/NaNO2/H2SO4

H2O, 0oC, 80%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
 rozpuszcza siň na gorŃco 24,9g piňciowodnego 

siarczanu (VI) miedzi (II) w 80,0cm
3
 wody destylowanej. Nastňpnie, dodaje siň 15,4g bromku 

sodu, oraz roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 6,4g siarczanu (IV) sodu w 20,0cm
3
 wody 

destylowanej. WytrŃcony osad przemywa siň wodŃ, dekantuje i rozpuszcza w 60,0g (40,0cm
3
) 

stňŨonego 48% kwasu bromowodorowego. Ze wzglňdu na wraŨliwoŜĺ soli miedziowej na 

dziağanie powietrza, kolbň naleŨy szczelnie zamknŃĺ.  

W zlewce o pojemnoŜci 100cm
3
 rozpuszcza siň 10,4g 3-nitroaniliny w 17,9cm

3
 15% kwasu 

bromowodorowego. Kolbň umieszcza siň w ğaŦni chğodzŃcej. Gdy temperatura spadnie 

poniŨej 5
0
C dodaje siň, mieszajŃc, roztw·r 5,2g azotanu (III) sodu w 15,0cm

3
 wody 

destylowanej. Podczas dozowania temperatura nie powinna przekroczyĺ 5
0
C. Pod koniec 

dodawania przeprowadza siň pr·bň z papierkiem jodoskrobiowym na obecnoŜĺ wolnego 

kwasu azotowego (III).  

JeŨeli w czasie rozpuszczania aminy w kwasie mineralnym wytrŃcajŃ siň osady, diazowanie 

prowadzi siň w zawiesinie, mieszajŃc. Roztw·r ten dodaje siň szybko, mieszajŃc, 

do znajdujŃcego siň w kolbie roztworu soli miedziowej. WaŨne jest, aby podczas mieszania 

roztwor·w temperatura reakcji wynosiğa okoğo 0
0
C. Nastňpnie, mieszaninň reakcyjnŃ ogrzewa 

siň w ğaŦni wodnej, pod chğodnicŃ zwrotnŃ, do czasu zaprzestania wydzielania siň azotu. 

Produkt reakcji oddestylowuje siň z parŃ wodnŃ, aŨ do uzyskania klarowanego roztworu. 

Wydzielony po oziňbieniu osad oddziela siň przez dekantacjň, przemywa 1% wodnym 

roztworem wodorotlenku sodu ogrzanym do temperatury 50
0
C, celem usuniňcia powstağego 

r·wnoczeŜnie fenolu, i sŃczy. ZwiŃzek przemywa siň mağŃ iloŜciŃ wody, po czym uzyskany 

osad suszy na powietrzu. Surowy produkt moŨna oczyŜciĺ na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego. Otrzymuje siň 9,5g (80%) 3-bromonitrobenzenu w postaci jasnoŨ·ğtego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
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4-BROMONITROBENZEN  
 

NO
2

Br  
 

p-bromonitrobenzen, 4- nitrobromobenzen, p- nitrobromobenzen 
 

C6H4NO2Br CAS: 586-78-7 
 

MW: 202,01; tt [48]: 124-125
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [48]: 8,11 (d, 2H); 7,69 (d, 2H) 

 

Otrzymywanie: 

NO
2

Br

NO
2

NH
2

CuBr/NaNO2/H2SO4

H2O, 0oC, 80%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
 rozpuszcza siň na gorŃco 24,9g piňciowodnego 

siarczanu (VI) miedzi (II) w 80,0cm
3
 wody destylowanej. Nastňpnie, dodaje siň 15,4g bromku 

sodu, oraz roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 6,4g siarczanu (IV) sodu w 20,0cm
3
 wody 

destylowanej. WytrŃcony osad przemywa siň wodŃ, dekantuje i rozpuszcza w 60,0g (40,0cm
3
) 

stňŨonego 48% kwasu bromowodorowego. Ze wzglňdu na wraŨliwoŜĺ soli miedziowej na 

dziağanie powietrza, kolbň naleŨy szczelnie zamknŃĺ.  

W zlewce o pojemnoŜci 100cm
3
 rozpuszcza siň 10,4g 4-nitroaniliny w 17,9cm

3
 15% kwasu 

bromowodorowego. Kolbň umieszcza siň w ğaŦni chğodzŃcej. Gdy temperatura spadnie 

poniŨej 5
0
C dodaje siň, mieszajŃc, roztw·r 5,2g azotanu (III) sodu w 15,0cm

3
 wody 

destylowanej. Podczas dozowania temperatura nie powinna przekroczyĺ 5
0
C. Pod koniec 

dodawania przeprowadza siň pr·bň z papierkiem jodoskrobiowym na obecnoŜĺ wolnego 

kwasu azotowego (III).  

JeŨeli w czasie rozpuszczania aminy w kwasie mineralnym wytrŃcajŃ siň osady, diazowanie 

prowadzi siň w zawiesinie, mieszajŃc. Roztw·r ten dodaje siň, szybko mieszajŃc, 

do znajdujŃcego siň w kolbie roztworu soli miedziowej. WaŨne jest, aby podczas mieszania 

roztwor·w temperatura reakcji wynosiğa okoğo 0
0
C. Nastňpnie, mieszaninň reakcyjnŃ ogrzewa 

siň na ğaŦni wodnej, pod chğodnicŃ zwrotnŃ, do czasu zaprzestania wydzielania siň azotu. 

Produkt reakcji oddestylowuje siň z parŃ wodnŃ, aŨ do uzyskania klarowanego roztworu. 

Wydzielony po oziňbieniu osad oddziela siň przez dekantacjň, przemywa 1% wodnym 

roztworem wodorotlenku sodu ogrzanym do temperatury 50
0
C, celem usuniňcia powstağego 

r·wnoczeŜnie fenolu, i sŃczy. ZwiŃzek przemywa siň mağŃ iloŜciŃ wody destylowanej, po 

czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Surowy produkt moŨna oczyŜciĺ na drodze 

krystalizacji z alkoholu metylowego. Otrzymuje siň 12,2g (80%) 4-bromonitrobenzenu 

w postaci Ũ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
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4-BROMOTOLUEN  
 

CH
3

Br  
 

p-bromotoluen, 4-bromometylobenzen, p-bromometylobenzen 
 

C7H7Br CAS: 106-38-7 
 

MW: 171,04; d
30

 [49]: 1,3971g/cm
3
; tt [52]: 26-29

0
C; tw [50]: 184-185

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [11]: 7,35 (d, 2H); 7,00 (d, 2H); 2,3 (s, 3H)  

 

Otrzymywanie: 
CH

3

Br

CH
3

NH
2

CuBr/NaNO2/H2SO4

  H2O, 0-10oC, 70%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1000cm
3
 rozpuszcza siň na gorŃco 16,0g 

piňciowodnego siarczanu (VI) miedzi (II) i 39,0g krystalicznego bromku sodu w 50,0cm
3
 

wody destylowanej, po czym dodaje 7,4g (4,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). 

Do tak otrzymanej mieszaniny wprowadza siň roztw·r uzyskany przez rozpuszczenie 4,0g 

siarczanu (IV) sodu w 100,0cm
3
 wody destylowanej. Roztw·r odbarwia siň i wypada osad 

bromku miedzi (I). Po oziňbieniu, osad dekantuje siň, przemywa wodŃ i rozpuszcza w 30,0g 

(20,0cm
3
)  stňŨonego 48% kwasu borowodorowego. Z powodu wraŨliwoŜci soli miedziowej 

na dziağanie tlenu z powietrza naczynie zamyka siň szczelnie do czasu dalszej przer·bki.  

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
 umieszcza siň roztw·r 27,0g p-toluidyny 

w 200,0cm
3
 wody destylowanej, po czym ostroŨnie dodaje 49,7g (27,0cm

3
) stňŨonego 98% 

kwasu siarkowego (VI) i ogrzewa, aŨ do rozpuszczenia p-toluidyny. Nastňpnie, zawartoŜĺ 

kolby oziňbia siň do temperatury 0-5
0
C w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ. Chğodzenie 

przyspiesza siň, dodajŃc do kolby okoğo 50,0g drobno pokruszonego lodu. Nastňpnie, dodaje 

siň powoli, czňsto wstrzŃsajŃc, roztw·r 17,5g azotanu (III) sodu w 30,0cm
3
 wody 

destylowanej, aŨ do chwili, gdy w mieszaninie reakcyjnej bňdzie niewielki nadmiar soli 

(zabarwienie papierka jodoskrobiowego). Temperaturň mieszaniny utrzymuje siň poniŨej 

10
0
C.  

Do przygotowanego i oziňbionego do temperatury 0
0
C roztworu katalizatora dodaje siň zimny 

(t < 10
0
C) roztw·r  soli diazoniowej z takŃ szybkoŜciŃ, aby temperatura nie przekroczyğa 

10
0
C. Po jej dodaniu kolbň ogrzewa siň w ğaŦni wodnej, przy czym uwalnia siň azot i produkt 

reakcji (w przypadku silnego pienienia naleŨy dodaĺ kilka cm
3
 eteru dietylowego). 

Po zakoŒczeniu wydzielania siň gazu produkt reakcji oddestylowuje siň z parŃ wodnŃ. 

Nastňpnie, destylat alkalizuje siň 20% wodnym roztworem wodorotlenku sodu, wytrzŃsa 

i oddziela surowy 4-bromotoluen. W celu otrzymania bezbarwnego produktu, surowy 

4-bromotoluen przemywa siň 92,0g (50,0cm
3
) ciepğego (~30

0
C) stňŨonego 98% kwasu 

siarkowego (VI), potem wodŃ, roztworem wodorotlenku sodu, i znowu wodŃ. JeŜli 



42 

  

4-bromotoluen zaczyna krzepnŃĺ, roztwory uŨywane do przemycia naleŨy podgrzaĺ 

do temperatury 30
0
C. W ten spos·b unika siň znacznych strat. Surowy produkt suszy siň nad 

bezwodnym siarczanem (VI) magnezu, lekko ogrzewa, sŃczy i destyluje przez chğodnicň 

powietrznŃ, zbierajŃc frakcjň w temperaturze 182-184
0
C. Otrzymuje siň 30,0g (70%) 

4-bromotoluenu w postaci bezbarwnej cieczy. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [11] 

 
  



43 

  

2-JODONITROBENZEN  
 

I

NO
2

 
 

o-jodonitrobenzen, 2-nitrojodobenzen, o-nitrojodobenzen 
 

C6H4NO2I CAS: 609-73-4 
 

MW: 249,01; tt [51]: 52-53
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [52]: 8,04 (d, 1H); 7,85 (d, 1H); 7,50 (t, 1H); 7,27 (t, 1H) 

 

Otrzymywanie: 

NO
2

INH
2

NO
2

NaNO2/H2SO4

H2O, 1h, 0oC, 84%

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

mechaniczne, termometr i wkraplacz, umieszcza siň 165,0cm
3
 wody destylowanej i dodaje 

ostroŨnie, mieszajŃc, 42,3g (23,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI), a nastňpnie 

27,6g 2-nitroaniliny, po czym mieszanie kontynuuje siň przez 1 godzinň. ZawartoŜĺ kolby 

oziňbia siň do temperatury 0
o
C w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ i dodaje, mieszajŃc, 

oziňbiony roztw·r uzyskany przez rozpuszczenie 13,8g azotanu (III) sodu w 40,0cm
3
 wody 

destylowanej. ZimnŃ mieszaninň sŃczy siň, a nastňpnie przesŃcz dodaje, mieszajŃc, 

do roztworu 55,0g jodku potasu w 165,0cm
3
 wody destylowanej, umieszczonego w wysokiej 

zlewce o pojemnoŜci 750cm
3
. Mieszaninň pozostawia siň w temperaturze pokojowej przez 

30 minut, po czym ogrzewa w ğaŦni wodnej do zaprzestania wydzielania siň azotu. W razie 

pojawienia siň ciemnego zabarwienia roztworu dodaje siň okoğo 1,0g wodorosiarczanu (IV) 

sodu. Po oziňbieniu surowy produkt odsŃcza siň, przemywa zimnŃ wodŃ, oczyszcza na drodze 

krystalizacji z  alkoholu etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje 

siň 40,0g (80%) 2-jodonitrobenzenu w postaci krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
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4-JODONITROBENZEN  
 

NO
2

I  
 

p-jodonitrobenzen, 4-nitrojodobenzen, p-nitrojodobenzen 
 

C6H4NO2I CAS: 636-98-6 
 

MW: 249,01; tt [51]: 171-172
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [51]: 8,08 (d, 2H); 7,98 (m, 2H) 

 

Otrzymywanie: 

NO
2

I

NO
2

NH
2

NaNO2/H2SO4

H2O, 1,5h, 0-5oC, 82%

 
 

W zlewce o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo magnetyczne, umieszcza siň 

kolejno 6,9g 4-nitroaniliny, 10,3g (5,6cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI) oraz 

40,0cm
3
 wody destylowanej. CağoŜĺ miesza siň przez 1 godzinň, a nastňpnie chğodzi do 

temperatury 0-5
0
C i diazuje roztworem uzyskanym przez rozpuszczenie 3,4g azotanu (III) 

sodu w 10,3cm
3
 wody destylowanej. Zimny roztw·r sŃczy siň, a przesŃcz dodaje, mieszajŃc, 

do  roztworu 13,7g jodku potasu w 41,1cm
3
 wody destylowanej. Surowy produkt odsŃcza siň, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad suszy na 

powietrzu. Otrzymuje siň 10,0g (82%) 4-jodonitrobenzenu w postaci jasnopomaraŒczowego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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1,4-DINITROBENZEN  
 

NO
2

NO
2  

 

p-dinitrobenzen 
 

C6H4N2O4 CAS: 100-25-4 
 

MW: 168,11; tt [3]: 165-166
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [3]: 8,43 (s, 4H)  

 

Otrzymywanie: 

NO
2

NO
2NH

2

NO
2

    Cu/NaNO2/H2SO4

  H2O, 60oC, 66-71%

 
 

W zlewce o pojemnoŜci 400cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo mechaniczne, umieszcza siň 

roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 11,5g azotanu (III) sodu w 30,0cm
3
 wody 

destylowanej, a nastňpnie dodaje 7,0g pyğu miedziowego i, mieszajŃc, ogrzewa do 

temperatury 60
0
C. Do mieszaniny dodaje siň, stopniowo, ciepğy roztwór 3,5g 4-nitroaniliny 

w 30,0cm
3
 wody destylowanej, zakwaszony 5,5g (3,0cm

3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego 

(VI). Po dodaniu kaŨdej porcji 4-nitroaniliny mieszanina pieni siň. NastňpnŃ porcjň dodaje siň 

po opadniňciu piany powstağej wskutek poprzedniego dozowania. Po dodaniu cağoŜci 

mieszaninň oziňbia siň do temperatury pokojowej i zakwasza, dodajŃc ostroŨnie, okoğo 34,8g 

(25,0cm
3
) stňŨonego 65% kwasu azotowego (V). Dodawanie kwasu zaprzestaje siň w chwili 

ustania pienienia siň mieszaniny i wydzielania tlenk·w azotu. Nastňpnie, mieszaninň poddaje 

siň destylacji z parŃ wodnŃ. Otrzymuje siň 3,0g (71%) 1,4-dinitrobenzenu w postaci Ũ·ğtego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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4-METYLOFENOL  
 

OH

CH
3  

 

4-hydroksytoluen, 1-hydroksy-4-metylobenzen, 4-krezol, p-metylofenol, p-hydroksytoluen, p-krezol 
 

C7H8O CAS: 106-44-5 
 

MW: 108,14; tt [54]: 35
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [11]: 6,95 (d, 2H); 6,62 (d, 2H); 5,00 (s,1H); 2,25 (s, 3H)  

 

Otrzymywanie: 
OH

CH
3

NH
2

CH
3

      NaNO2/H2SO4

  H2O, 5oC, 62%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1000cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo mechaniczne, 

umieszcza siň kolejno 170,0cm
3
 wody destylowanej, a nastňpnie ostroŨnie dodaje 40,1g 

(21,8cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). Do gorŃcego roztworu wprowadza siň 

21,4g 4-toluidyny, lekko ogrzewa do cağkowitego rozpuszczenia, dodaje 170,0g drobno 

pokruszonego lodu i silnie oziňbia do temperatury 5
0
C. WytrŃca siň drobnokrystaliczny osad 

siarczanu (VI)  4-toluidyny. Do otrzymanej zawiesiny wkrapla siň powoli, mieszajŃc 

i utrzymujŃc temperaturň w granicach 0-5
o
C, roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 13,8g 

azotanu (III) sodu w 20,0cm
3
 wody destylowanej. CağoŜĺ pozostawia siň w temperaturze 

pokojowej na 30 minut, a nastňpnie ogrzewa w ğaŦni wodnej w temperaturze 40-50
0
C, aŨ do 

zaprzestania wydzielania siň azotu (15-20 minut). Otrzymany roztw·r poddaje siň destylacji 

z parŃ wodnŃ, a destylat (okoğo 500cm
3
) przenosi do rozdzielacza, dodaje okoğo 30,0g chlorku 

sodu, miesza do cağkowitego rozpuszczenia soli i ekstrahuje 3 porcjami eteru dietylowego po 

35,7g (50,0cm
3
). PoğŃczone wyciŃgi eterowe suszy siň nad bezwodnym siarczanem (VI) 

magnezu, sŃczy i oddestylowuje eter dietylowy. PozostağoŜĺ destyluje siň przy uŨyciu 

chğodnicy powietrznej, zbierajŃc frakcjň wrzŃcŃ w temperaturze 200-202
0
C. Otrzymuje siň 

13,4g (62%) 4-metylofenolu w postaci bezbarwnego krystalicznego ciağa stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [11] 
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OCTAN ETYLU  
 

CH
3

C

O

O C
2
H

5  
 

etanian etylu, ester etylowy kwasu etanowego 
 

C4H8O2 CAS: 141-78-6 
 

MW: 88,11; d
30

 [55]: 0,8896g/cm
3
; tt [66]: -83

0
C; tw [56]: 77

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [57]: 4,10 (q, 2H); 2,05 (s, 3H); 1,25 (t, 3H) 

 

Otrzymywanie: 

CH
3

C

O

O C
2
H

5
CH

3
C

O

OH

     C2H5OH/H2SO4

   70oC, 5h, 65%
 

 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

zakoŒczonŃ rurkŃ zawierajŃcŃ bezwodny chlorek wapnia, umieszcza siň kolejno 12,1g 

(15,0cm
3
) alkoholu etylowego oraz 15,5g (14,8cm

3
) lodowatego 100% kwasu octowego. 

Nastňpnie, przy ciŃgğym mieszaniu, dodaje siň, mağymi porcjami, 9,8g (5,3cm
3
) stňŨonego 

98% kwasu siarkowego (VI). Mieszaninň reakcyjnŃ utrzymuje siň w stanie ğagodnego wrzenia 

przez 5 godzin, po czym zamienia siň chğodnicň zwrotnŃ na nasadkň destylacyjnŃ 

i oddestylowuje frakcjň wrzŃcŃ do temperatury 90
0
C. Uzyskany destylat przenosi siň do 

rozdzielacza, wytrzŃsa z roztworem uzyskanym przez rozpuszczenie 1,5g wňglanu sodu 

w 9,0cm
3
 wody destylowanej, aŨ do uzyskania odczynu sğabo alkalicznego, wobec papierka 

Kongo. Warstwň estrowŃ wytrzŃsa siň nastňpnie z roztworem 3,8g chlorku wapnia w 3,7 cm
3
 

wody destylowanej, suszy nad bezwodnym chlorkiem wapnia, sŃczy, a nastňpnie destyluje 

zbierajŃc frakcjň w temperaturze 77-78
0
C. Otrzymuje siň 14,0g (65%) octanu etylu w postaci 

bezbarwnej cieczy o charakterystycznym owocowym zapachu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [58] 
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OCTAN BUTYLU  
 

CH
3

C

O

O C
4
H

9  
 

etanian butylu, ester butylowy kwasu etanowego 
 

C6H12O2 CAS: 123-86-4 
 

MW: 116,16; d
30

 [59]: 0,8706g/cm
3
; tt [60]: -76

0
C; tw [60]: 127-128

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [61]: 4,05 (m, 2H); 1,84 (s, 3H); 1,49 (m, 2H); 1,29 (m, 2H); 0,85 

(m, 3H)  
 

Otrzymywanie: 

CH
3

C

O

OH CH
3

C

O

O C
4
H

9

     C4H9OH/H2SO4

  110oC, 1h, 65%
 

 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

zakoŒczonŃ rurkŃ zawierajŃcŃ bezwodny chlorek wapnia, umieszcza kolejno siň 11,1g 

(13,7cm
3
) alkoholu n-butylowego, 18,0g (17,2cm

3
) lodowatego 100% kwasu octowego oraz 

0,6g (0,3cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). Kolbň ogrzewa siň przez 1 godzinň. 

Nastňpnie, po ochğodzeniu, mieszaninň przenosi siň do rozdzielacza, w kt·rym znajduje siň 

80,0cm
3
 wody destylowanej, wytrzŃsa i oddziela g·rnŃ warstwň estru. Surowy octan butylu 

przemywa siň kolejno 30,0cm
3
 wody, 10,0cm

3
 nasyconego wodnego roztworu 

wodorowňglanu sodu, a nastňpnie znowu 20,0cm
3
 wody. Po wysuszeniu nad bezwodnym 

siarczanem (VI) sodu i przefiltrowaniu ester oddestylowuje siň zbierajŃc frakcjň wrzŃcŃ 

w zakresie 125-128
0
C. Otrzymuje siň 11,0g (65%) octanu butylu w postaci bezbarwnej cieczy 

o charakterystycznym bananowym zapachu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [62] 
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OCTAN IZOBUTYLU  
 

CH
3

C

O

O

CH
2

CH(CH
3
)
2  

 

etanian 2-metylopropylu, ester 2-metylopropylowy kwasu etanowego 
 

C6H12O2 CAS: 110-19-0 
 

MW: 116,16; d
30

 [63]: 0,8627g/cm
3
; tt [60]: -99

0
C; tw [64]: 115-117

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [65]: 3,79 (d, 2H); 2,01 (s, 3H); 1,86 (m, 1H); 0,88 (d, 6H) 

 

Otrzymywanie: 

CH
3

C

O

O

CH
2

CH(CH
3
)
2

CH
3

C

O

OH

 (CH3)CHOH/H2SO4

  110oC, 1h, 65%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

zakoŒczonŃ rurkŃ zawierajŃcŃ bezwodny chlorek wapnia, umieszcza siň kolejno 11,1g 

(13,8cm
3
) alkoholu izo-butylowego, 18,0g (17,2cm

3
) lodowatego 100% kwasu octowego 

i 0,6g (0,3cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). ZawartoŜĺ kolby ogrzewa siň przez 

1 godzinň. Po ochğodzeniu mieszaninň przenosi siň do rozdzielacza, w kt·rym znajduje siň 

80,0cm
3
 wody destylowanej, wytrzŃsa i oddziela g·rnŃ warstwň estru. Surowy octan 

izobutylu przemywa siň kolejno 30,0cm
3
 wody, 10,0cm

3
 nasyconego wodnego roztworu 

wodorowňglanu sodu, a nastňpnie znowu 20,0cm
3
 wody. Po wysuszeniu nad bezwodnym 

siarczanem (VI) sodu i przefiltrowaniu produkt destyluje siň zbierajŃc frakcjň wrzŃcŃ 

w zakresie 115-117
0
C. Otrzymuje siň 11,0g (65%) octanu izobutylu w postaci bezbarwnej 

cieczy o charakterystycznym truskawkowym zapachu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [62] 
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OCTAN TERT -BUTYLU  
 

CH
3

C

O

O C

CH
3

CH
3

CH
3

 
 

etanian 2-metylo-2-propylu, ester 2-metylo-2-propylowy kwasu etanowego 
 

C6H12O2 CAS: 540-88-5 
 

MW: 116,16; d
30

 [66]: 0,8553g/cm
3
; tt [60]: -58

0
C; tw [67]: 98

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [68]: 1,95 (s, 3H); 1,43 (s, 9H) 

 

Otrzymywanie: 

CH
3

C

O

O C

CH
3

CH
3

CH
3CH

3
C

CH
3

CH
3

OH
  (CH3CO)2O/ZnCl2

   80oC, 2h, 57%

 
 

W kolbie o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, zakoŒczonŃ rurkŃ 

zawierajŃcŃ bezwodny chlorek wapnia, umieszcza siň kolejno 0,5g chlorku cynku, 78,1g 

(100,0cm
3
) alkoholu tert-butylowego i 108,0g (100,0cm

3
) bezwodnika octowego. Mieszaninň 

ogrzewa siň przez 2 godziny, utrzymujŃc ğagodne wrzenie. Nastňpnie, lekko siň chğodzi, 

zmienia chğodnicň zwrotnŃ na nasadkň do destylacji prostej i z mieszaniny reakcyjnej 

oddestylowuje siň frakcjň wrzŃcŃ poniŨej 110
0
C. Surowy destylat przenosi siň do rozdzielacza 

i przemywa 3 razy po 25,0cm
3
 wodŃ i 4 razy po 25,0cm

3
 roztworem uzyskanym przez 

rozpuszczenie 10,0g wňglanu potasu w 90cm
3
 wody destylowanej. Po przemyciu destylat 

suszy siň okoğo 30 minut bezwodnym wňglanem potasu. Po oddzieleniu od Ŝrodka suszŃcego 

produkt wydziela siň przez destylacjň zbierajŃc frakcjň wrzŃcŃ w temperaturze 96-98
0
C. 

Otrzymuje siň 70,0g (57%) octanu tert-butylu w postaci bezbarwnej cieczy 

o charakterystycznym truskawkowym zapachu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [69] 
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OCTAN AMYLU  
 

CH
3

C

O

O C
5
H

11  
 

etanian pentylu, ester pentylowy kwasu etanowego 
 

C7H14O2 CAS: 628-63-7 
 

MW: 130,19; d
30

 [70]: 0,8719g/cm
3
; tt [60]: -100

0
C; tw [71]: 149

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [72]: 4,05 (t, 2H); 2,00 (s, 3H); 1,40-0,90 (m, 9H) 

 

Otrzymywanie: 

CH
3

C

O

OH CH
3

C

O

O C
5
H

11

     C5H11OH/H2SO4

   65%
 

 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

zakoŒczonŃ rurkŃ zawierajŃcŃ bezwodny chlorek wapnia, umieszcza siň kolejno 13,2g 

(16,3cm
3
) alkoholu n-pentylowego, 18,0g (17,2cm

3
) lodowatego 100% kwasu octowego oraz 

0,6g (0,3cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI).  Kolbň ogrzewa siň przez 1 godzinň. 

Nastňpnie, po ochğodzeniu, mieszaninň przenosi siň do rozdzielacza, w kt·rym znajduje siň 

80,0cm
3
 wody, wytrzŃsa i oddziela g·rnŃ warstwň estru. Octan amylu przemywa siň kolejno 

30,0cm
3
 wody, 10cm

3
 nasyconego wodnego roztworu wodorowňglanu sodu, a nastňpnie 

znowu 20,0cm
3
 wody. Po wysuszeniu nad bezwodnym siarczanem (VI) sodu, produkt filtruje 

siň i destyluje zbierajŃc frakcjň wrzŃcŃ w zakresie 142-149
0
C. Uzyskuje siň 12,0g (65%) 

octanu amylu w postaci bezbarwnej cieczy o charakterystycznym jabğkowym zapachu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [62] 
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OCTAN FENYLU  
 

O
C

CH
3

O

 
 

etanian fenylu 
 

C8H8O2 CAS: 122-79-2 
 

MW: 136,15; d
30

 [73]: 1,071g/cm
3
; tw [71]: 195-196

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [74]: 7,40 (t, 2H), 7,25 (t, 1H), 7,11 (d, 2H), 2,31 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie: 

OH O
C

CH
3

O

   (CH3CO)2O/NaOH

25oC, 10-15min,  60-70%

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 250cm
3
 umieszcza siň kolejno 12,0g fenolu oraz 8,0g 

drobnego wodorotlenku sodu, uprzednio rozpuszczonego w 72,0cm
3
 wody destylowanej, 

88,0g drobno pokruszonego lodu i 16,2g (15,0cm
3
) bezwodnika octowego. Kolbň zatyka siň 

korkiem i wstrzŃsa energicznie przez 10-15 minut. PowstağŃ emulsjň przenosi siň do 

rozdzielacza, dodaje 14,8g (10,0cm
3
)
 
chloroformu, wytrzŃsa i pozostawia do rozdzielenia 

warstw. Po oddzieleniu dolnej warstwy organicznej g·rnŃ warstwň wytrzŃsa siň ze ŜwieŨŃ 

porcjŃ 14,8g (10,0cm
3
)
 
chloroformu. PoğŃczone ekstrakty suszy siň nad bezwodnym 

siarczanem (VI) magnezu i po oddestylowaniu rozpuszczalnika, zbiera siň frakcjň wrzŃcŃ 

w temperaturze 194-197
0
C. Otrzymuje siň 10,4-12,0g (60-70%) octanu fenylu w postaci 

bezbarwnej cieczy o charakterystycznym jaŜminowym zapachu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [75] 
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OCTAN 2-NAFTYLU  
 

O

C
CH

3
O

 
 

etanian 2-naftylu  
 

C12H10O2 CAS: 1523-11-1 
 

MW: 186,21; tt [76]: 70-72
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [76]: 7,79 (m, 3H); 7,55 (s, 1H); 7,46 (m, 2H); 7,25 (d, 1H); 2,38 

(s, 3H) 
 

Otrzymywanie: 

OH O

C
CH

3
O

   (CH3CO)2O/NaOH

   25oC, 15-20min, 100%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
 umieszcza siň kolejno 4,0g 2-naftolu oraz 

roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 2,3g wodorotlenku sodu w 20,0cm
3
 wody 

destylowanej. Nastňpnie, po rozpuszczeniu, dodaje siň 53,0g drobno pokruszonego lodu oraz 

4,6g (4,3cm
3
) bezwodnika octowego i wytrzŃsa przez 15-20 minut. Powstağy osad odsŃcza 

siň, przemywa wodŃ i odciska Surowy produkt oczyszcza siň na drodze krystalizacji 

z rozcieŒczonego alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje siň 5,2g (100%) octanu 2-naftylu w postaci biağego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
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DIOCTAN HYDROCHINONU  
 

O

O

C

CH
3

O

C

CH
3

O

 
 

dioctan benzeno-1,4-diolu, dietanian hydrochinonu 
 

C10H10O4 CAS: 120-61-6 
 

MW: 194,19; tt [77]: 137-139
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [77]: 8,07 (s, 4H); 3,92 (s, 6H) 

 

Otrzymywanie: 

OH

OH

O

O

C

CH
3

O

C

CH
3

O

  (CH3CO)2O/H2SO4

   120oC, 5-10min, 92%

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 50cm
3
 umieszcza siň kolejno 5,5g hydrochinonu i 10,4g 

(9,6cm
3
) bezwodnika octowego oraz kroplň stňŨonego kwasu siarkowego (VI). Kolbň naleŨy 

energicznie wstrzŃsaĺ. Po 5 minutach uzyskany roztwór wylewa siň na 40,0g drobno 

pokruszonego lodu. WytrŃcony ester odsŃcza siň i przemywa 50,0cm
3
 wody. Surowy produkt 

oczyszcza siň na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 9,0g (92%) dioctanu hydrochinonu w postaci krystalicznego 

ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
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BENZOESAN METYLU  
 

COOCH
3

 
 

ester metylowy kwasu benzoesowego, karbometoksybenzen 
 

C8H8O2 CAS: 93-58-3 
 

MW: 136,15; d
30

 [78]: 1,0790g/cm
3
; tt [66]: -12

0
C; tw [56]: 198-200

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [79]: 8,08-8,03 (m, 2H); 7,58-7,41 (m, 3H); 3,93 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie: 

COCl COOCH
3

      CH3OH/H2SO4

60oC, 1,5h, 78%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň, wkraplacz oraz 

mieszadğo magnetyczne, umieszcza siň 14,2g (18,0cm
3
)
 
alkoholu metylowego, a nastňpnie 

dodaje kilka kropli stňŨonego kwasu siarkowego (VI). ZawartoŜĺ kolby doprowadza siň do 

wrzenia w ğaŦni wodnej w ciŃgu 20 minut, r·wnoczeŜnie wkraplajŃc 15,0cm
3
 chlorku 

benzoilu. Mieszaninň reakcyjnŃ ogrzewa siň w temperaturze wrzenia przez 1,5 godziny. 

OchğodzonŃ masň reakcyjnŃ przenosi siň do rozdzielacza. Kolbň spğukuje siň 10,0cm
3
 wody, 

dodaje 40,0cm
3
 wody destylowanej oraz 10,0cm

3
 (14,8g) chloroformu, a nastňpnie wytrzŃsa. 

DolnŃ warstwň estru w chloroformie oddziela siň i zobojňtnia nasyconym roztworem wňglanu 

sodu, nastňpnie ponownie przemywa wodŃ i suszy nad bezwodnym siarczanem (VI) 

magnezu. Po oddestylowaniu rozpuszczalnika pozostağoŜĺ destyluje siň zbierajŃc frakcjň 

wrzŃcŃ w temperaturze 196-198
0
C. Otrzymuje siň 12,3g (78%) benzoesanu metylu w postaci 

bezbarwnej cieczy o charakterystycznym zapachu owocowym.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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BENZOESAN ETYLU  
 

COOC
2
H

5

 
 

ester metylowy kwasu benzoesowego, karboetoksybenzen 
 

C9H10O2 CAS: 93-89-0 
 

MW: 150,18; d
30 

[80]: 1,0374g/cm
3
; tt [69]: -35

0
C; tw [81]: 210-212

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [82]: 8,04 (d, 2H); 7,48 (t, 1H); 7,37 (t, 2H); 4,36 (q, 2H); 1,38 (t, 3H) 

 

Otrzymywanie: 

COOH COOC
2
H

5

      C2H5OH/H2SO4

70oC, 3-4h, 72-80%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

zakoŒczonŃ rurkŃ zawierajŃcŃ bezwodny chlorek wapnia, umieszcza siň kolejno 12,5g kwasu 

benzoesowego, 24,2g (30,0cm
3
) alkoholu etylowego oraz 3,7g (2,0cm

3
) stňŨonego 98% 

kwasu siarkowego (VI). CağoŜĺ ogrzewa siň pod chğodnicŃ zwrotnŃ przez 3-4 godziny. 

Nastňpnie, oddestylowuje siň nadmiar alkoholu, a pozostağoŜĺ przenosi siň do rozdzielacza 

zawierajŃcego 40,0cm
3
 wody destylowanej i ekstrahuje trzema porcjami po 82,9g (56,0cm

3
) 

chloroformu. PoğŃczone wyciŃgi chloroformowe wytrzŃsa siň z roztworem uzyskanym przez 

rozpuszczenie 5,0g wňglanu sodu w 25,0cm
3
 wody destylowanej, nastňpnie z 25,0cm

3
 wody 

destylowanej, po czym warstwň organicznŃ suszy nad bezwodnym chlorkiem wapnia. 

Po przefiltrowaniu oddestylowuje siň chloroform, a pozostağoŜĺ destyluje siň przy uŨyciu 

zestawu z chğodnicŃ powietrznŃ, zbierajŃc frakcjň wrzŃcŃ w temperaturze 198-200
0
C. 

Otrzymuje siň 12,3g (80%) benzoesanu etylu w postaci bezbarwnej cieczy 

o charakterystycznym zapachu olejku anyŨowego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [83] 
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BENZOESAN FENYLU  
 

C O

O

 
 

ester fenylowy kwasu benzoesowego 
 

C13H10O2 CAS: 93-99-2 
 

MW: 198,22; tt [84]: 66-68
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [84]: 8,24-8,21 (m, 2H); 7,67-7,63 (m, 1H); 7,54-7,51 (m, 2H);    

7,47-7,42 (m, 2H); 7,31-7,27 (m, 1H); 7,24-7,21 (m, 2H) 
 

Otrzymywanie: 

C Cl

O

C O

O
     C6H5OH/NaOH

25oC, 25min, 76%

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 50cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo magnetyczne, umieszcza 

siň 1,4g fenolu, a nastňpnie roztw·r uzyskany przez rozpuszczenie 1,2g wodorotlenku sodu 

w 8,0cm
3
 wody destylowanej. Po rozpuszczeniu fenolu dodaje siň 1,0cm

3
 chlorku benzoilu 

i miesza mieszadğem magnetycznym przez 25 minut. Powstağy osad odsŃcza siň pod 

zmniejszonym ciŜnieniem, przemywa wodŃ, a nastňpnie odciska na bibule. Surowy produkt 

oczyszcza siň na drodze krystalizacji z alkoholu etylowego, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 1,3g (76,0%) benzoesanu fenylu w postaci biağego 

krystalicznego ciağa stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [75] 
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BENZOESAN 2-NAFTYLU  
 

C O

O

 
 

C17H12O2 CAS: 93-44-7 
 

MW: 248,281; tt [85]: 107-108
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [86]: 8,32-8,29 (m, 2H); 7,96-7,85 (m, 3H); 7,74 (d, 3H); 7,70-7,66 

(m, 1H); 7,58-7,50 (m, 2H); 7,41 (dd, 1H) 
 

Otrzymywanie: 

C Cl

O

C C

O
     2-naftol/NaOH

25oC, 25min, 84%

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 50cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo magnetyczne, umieszcza 

siň 1,8g 2-naftolu, roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 1,2g wodorotlenku sodu w 8,0cm
3
 

wody destylowanej. Po rozpuszczeniu fenolu dodaje siň 1,5cm
3
 chlorku benzoilu i miesza 

mieszadğem magnetycznym przez 25 minut. Powstağy osad odsŃcza siň pod zmniejszonym 

ciŜnieniem, przemywa wodŃ, a nastňpnie odciska na bibule. Surowy produkt oczyszcza siň 

na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje siň 2,6g (84%) benzoesanu 2-naftylu w postaci biağego krystalicznego ciağa 

stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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4-NITROBENZOESAN METYLU  
 

COOCH
3

NO
2  

 

p-nitrobenzoesan metylu, ester metylowy kwasu 4-nitrobenzoesowego 
 

C8H7NO4 CAS: 619-50-1 
 

MW: 181,15; tt [87]: 94-96
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [87]: 8,33-8,31 (d, 2H); 8,23-8,20 (d, 2H); 3,98 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie: 
COOH

NO
2

COOCH
3

NO
2

     CH3OH/H2SO4

60oC, 1h, 80%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 5,0g kwasu 4-nitrobenzoesowego, 19,5g (25,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz 

9,2g (5,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). ZawartoŜĺ kolby ogrzewa siň 

w temperaturze wrzenia przez 1 godzinň w ğaŦni wodnej. OchğodzonŃ mieszaninň 

poreakcyjnŃ, zobojňtnia siň 15,0% wodnym roztworem wňglanu sodu do odczynu sğabo 

zasadowego, wobec papierka Kongo. Surowy produkt odsŃcza siň, przemywa wodŃ, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 4,4g (80%) 4-nitrobenzoesanu metylu w postaci jasnoŨ·ğtego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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4-NITROBENZOESAN ETYLU  
 

COOC
2
H

5

NO
2  

 

p-nitrobenzoesan etylu, ester etylowy kwasu 4-nitrobenzoesowego 
 

C9H9NO4 CAS: 99-77-4 
 

MW: 195,18; tt [87]: 54-55
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [87]: 8,31-8,29 (d, 2H); 8,22-8,21 (d, 2H); 4,46-4,41 (q, 2H);       

1,46-1,41 (t, 3H) 
 

Otrzymywanie: 

NO
2

COOH COOC
2
H

5

NO
2

     C2H5OH/H2SO4

   70oC, 1h, 87%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 5,0g kwasu 4-nitrobenzoesowego, 24,2g  (30,0cm
3
) alkoholu etylowego oraz 

18,4g (10,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). ZawartoŜĺ kolby ogrzewa siň przez 

1 godzinň. Produkty reakcji, po oziňbieniu do temperatury 50
0
C, wlewa siň do mieszaniny 

13,0cm
3
 wody i 25,0g drobno pokruszonego lodu. Wydzielony ester odsŃcza siň, przemywa 

mağŃ iloŜciŃ wody i rozciera z roztworem uzyskanym przez rozpuszczenie 1,0g  wňglanu sodu 

w 10,0cm
3 

wody destylowanej, nastňpnie ponownie odsŃcza, przemywajŃc go zimnŃ wodŃ. 

Surowy ester rozpuszcza siň w 12,1g (15,0cm
3
) alkoholu etylowego, dodaje wňgiel aktywny 

i sŃczy przez ogrzany lejek. PrzesŃcz pozostawia siň do krystalizacji. JeŨeli krystalizacja nie 

nastňpuje dodaje siň nieco wody destylowanej do sğabego zmňtnienia. Z ğugu 

pokrystalicznego wytraca siň resztň estru przez dodanie 13,0cm
3
 wody destylowanej, po czym 

uzyskany osad suszy siň na powietrzu. Otrzymuje siň 5,0g (87%) 4-nitrobenzoesanu etylu 

w postaci jasnoŨ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [22] 
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4-NITROBENZOESAN IZOPROPYLU  
 

COOC(CH
3
)
2

NO
2  

 

m-nitrobenzoesan izopropylu, ester izopropylowy kwasu 4-nitrobenzoesowego 
 

C10H11NO4 CAS: 13756-40-6 
 

MW: 209,22; tt [87]: 103-105
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [87]: 8,30-8,27 (d, 2H); 8,22-8,19 (d, 2H); 1,42-1,14 (d, 6H)  

 

Otrzymywanie: 

NO
2

COOH COOC(CH
3
)
2

NO
2

 (CH3)CHOH/H2SO4

   80oC, 2h, 76%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 4,0g kwasu 4-nitrobenzoesowego, 29,6g (37,5cm
3
) alkoholu izopropylowego oraz 

7,4g (4,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). ZawartoŜĺ kolby ogrzewa siň 

w temperaturze wrzenia przez 2 godziny w ğaŦni wodnej. Ogrzewana mieszanina reakcyjna 

zmienia barwň (po okoğo 45 minutach na fioletowŃ, a po 1,5 godzinie na jasno Ũ·ğtŃ). 

OchğodzonŃ mieszaninň poreakcyjnŃ zobojňtnia siň 15% wodnym roztworem wňglanu sodu 

do odczynu sğabo zasadowego, wobec papierka Kongo. Surowy produkt odsŃcza siň, 

przemywa wodŃ, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym 

uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 3,8g (76%) 4-nitroebenzoesanu izopropylu 

w postaci jasnoŨ·ğtego ciağa krystalicznego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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2-HYDROKSYBENZOESAN METYLU  
 

OH

COOCH
3

 
 

salicylan metylu, ester metylowy kwasu 2-hydroksybenzoesowego 
 

C8H8O3 CAS: 119-36-8 
 

MW: 152,15; d
30

 [88]: 1,1744g/cm
3
; tt [76]: 125

0
C; tw [89]: 224

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [90]: 10,7 (s, 1H); 7,85-7,82 (d, 1H); 7,48-7,43 (t, 1H); 6,99-6,86 

(m, 2H); 3,95 (s, 3H) 
 

Otrzymywanie: 
COOH

OH

COOCH
3

OH     CH3OH/H2SO4

   60oC, 4h, 82%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 24,6g kwasu salicylowego, 39,5g (50,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz 14,7g 

(8,0cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). Kolbň ogrzewa siň w ğaŦni wodnej w ciŃgu 

4 godzin. Po zakoŒczeniu ogrzewania oddestylowuje siň nadmiar alkoholu metylowego. 

PozostağŃ w kolbie ciecz ochğadza siň do temperatury pokojowej i wylewa do rozdzielacza 

zawierajŃcego 150,0cm
3
 zimnej wody. W celu uğatwienia rozdzielenia dodaje siň 14,8g 

(10,0cm
3
) chloroformu. Ciecz w rozdzielaczu wytrzŃsa siň i pozostawia do rozdzielenia 

warstw. DolnŃ warstwň roztworu chloroformu w salicylanie metylu zlewa siň do kolby 

stoŨkowej, dodaje bezwodnego siarczanu (VI) sodu, zamyka korkiem i pozostawia 

do osuszenia. Nastňpnie roztw·r sŃczy siň przez sŃczek do kolby destylacyjnej. Podczas 

destylacji zbiera siň najpierw chloroform, a nastňpnie salicylan metylu zbierajŃc frakcjň 

wrzŃcŃ w granicach 221-224
0
C. Otrzymuje siň 25,0g (82%) salicylanu metylu w postaci 

jasnoŨ·ğtej cieczy o charakterystycznym, ostrym zapachu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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4-HYDROKSYBENZOESAN METYLU  
 

OH

COOCH
3

 
 

p-hydroksybenzoesan metylu, ester metylowy kwasu 4-hydroksybenzoesowego, metyloparaben 
 

C8H8O3 CAS: 90-76-3 
 

MW: 152,15; tt [89]: 126
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [91]: 7,94 (d, 2H); 7,22 (s, 1H); 6,90 (d, 2H); 3,90 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie: 

OH

COOH

OH

COOCH
3

     CH3OH/H2SO4

60oC, 2h, 92%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ umieszcza 

siň kolejno 6,9g kwasu 4-hydroksybenzoesowego, 8,0g (10,1cm
3
) alkoholu metylowego oraz 

5,0g (2,7cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego (VI). ZawartoŜĺ kolby ogrzewa siň przez 

2 godziny, w temperaturze wrzenia. Po tym czasie otrzymany roztw·r najpierw ochğadza siň, 

a nastňpnie dodaje 15,0cm
3
 zimnej wody destylowanej i cağoŜĺ ochğadza w mieszaninie 

oziňbiajŃcej. WydzielajŃcy siň ester odsŃcza siň, rozciera z 25,0cm
3
 wody destylowanej 

i ponownie odsŃcza. Oczyszczanie przez krystalizacjň przeprowadza siň nastňpujŃco: surowy, 

wilgotny produkt rozpuszcza siň na gorŃco pod chğodnicŃ zwrotnŃ w jak najmniejszej iloŜci 

alkoholu etylowego, dodaje wody destylowanej przez chğodnicň do lekkiego zmňtnienia, 

usuwa zmňtnienie niewielkŃ iloŜciŃ alkoholu etylowego, dodaje wňgla aktywnego, ogrzewa 

w temperaturze wrzenia przez 3 minuty, sŃczy przez sŃczek karbowany w ogrzanym lejku 

a przesŃcz chğodzi, mieszajŃc, tak aby uniknŃĺ zbijania siň osadu w grudki. Produkt naleŨy 

odsŃczyĺ, po czym osad suszyĺ na powietrzu. Otrzymuje siň 7,0g (92%) 

4-hydroksybenzoesanu metylu w postaci biağego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [69] 
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KWAS ACETYLOSALICYLOWY  
 

COOH

O
C

O

CH
3

 
 

kwas 2-acetoksybenzoesowy, kwas 2-acetyloksybenzoesowy, ASA, aspiryna 
 

C9H8O4 CAS: 50-78-2 
 

MW: 180,16; tt [92]: 135
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [93]: 7,2 (t, 2H); 7,1 (t, 1H); 7,0 (t, 2H); 2,3 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie: 

COOH

OH

COOH

O
C

O

CH
3  (CH3CO)2O/H2SO4

50-60oC, 15min, 100%

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 250cm
3
 umieszcza siň kolejno 10,0g kwasu salicylowego, 

15,1g (14,0cm
3
) bezwodnika octowego oraz 5 kropli stňŨonego kwasu siarkowego (VI). 

ZawartoŜĺ kolby dokğadnie miesza siň wstrzŃsajŃc niŃ, po czym ogrzewa w ğaŦni wodnej 

w temperaturze 50-60
0
C przez 15 minut. Mieszaninň pozostawia siň do ostygniňcia i co 

pewien czas wstrzŃsa. Nastňpnie, dodaje siň 150,0cm
3
 wody destylowanej, dokğadnie miesza 

i odsŃcza wydzielony kwas acetylosalicylowy. Celem oczyszczenia, surowy produkt 

rozpuszcza siň w 23,7g (30,0cm
3
) ciepğego alkoholu metylowego i otrzymany roztw·r wlewa 

do okoğo 75,0cm
3
 gorŃcej wody. W razie wydzielenia siň osadu, mieszaninň ogrzewa siň do 

jej rozpuszczania, po czym pozostawia do powolnego oziňbienia. Wydzielone krysztağy 

odsŃcza siň i suszy na powietrzu. Otrzymuje siň  okoğo 13,0g (100%) kwasu 

acetylosalicylowego w postaci biağego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
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CYNAMONIAN METYLU  
 

C

C

H

H

COOCH
3

 
 

E-3-fenylopropenian metylu, ester metylowy kwasu 3-fenylopropenowego  
 

C10H10O2 CAS: 103-26-4 
 

MW: 162,18; tt [94]: 36-38
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [94]: 7,69 (d, 1H); 7,23-7,11 (m, 5H); 6,44 (d, 1H); 3,80 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie: 

C

C

H

H

COOCH
3C

C

H

H

COOH

     CH3OH/H2SO4

60oC, 1,5-2h, 60%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 1,5g kwasu cynamonowego, 18,5g (23,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz 0,9g 

(0,5cm
3
, 98%) stňŨonego kwasu siarkowego (VI) i ogrzewa w temperaturze wrzenia przez 

1,5-2 godziny. Po ochğodzeniu, mieszaninň przenosi siň do rozdzielacza, dodaje roztwór 4,0g 

wodorowňglanu sodu w 16,0cm
3
 wody destylowanej oraz 5,0g chlorku sodu i wytrzŃsa do 

zakoŒczenia wydzielania tlenku wňgla (II). Kolbň reakcyjnŃ przepğukuje siň dwukrotnie 

eterem dietylowym i ğŃczy z cieczŃ w rozdzielaczu. CağoŜĺ wytrzŃsa siň energicznie 

i odstawia do rozdzielenia warstw. Po oddzieleniu warstwy eterowej, od warstwy wodnej 

dodaje siň stağego chlorku sodu i ponownie dwukrotnie ekstrahuje eterem dietylowym. 

PoğŃczone ekstrakty eterowe suszy siň nad bezwodnym siarczanem (VI) sodu. Po odsŃczeniu 

Ŝrodka suszŃcego, eter usuwa siň na wyparce obrotowej. Surowy produkt oczyszcza siň na 

drodze krystalizacji z mieszaniny metanol-woda, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje siň 1,0g (60%) cynamonianu metylu w postaci biağego krystalicznego ciağa 

stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [95] 
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KWAS BENZOESOWY  
 

COOH

 
 

C7H6O2 CAS: 65-85-0 
 

MW: 122,12; tt [96]: 120-121
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [1]: 1,38 (s, 5H)  

 

Otrzymywanie: 
COOHCH

3

           KMnO4

H2O, 55oC, 5h,  86%

 
 

W trójszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1000cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň 

zwrotnŃ, mieszadğo mechaniczne i wkraplacz, umieszcza siň roztw·r uzyskany przez 

rozpuszczenie 130,0g manganianu (VII) potasu w 600,0cm
3
 wody destylowanej. Do roztworu 

wkrapla siň, w ciŃgu 10 minut, 25,2g (29,0cm
3
) toluenu, cağoŜĺ intensywnie mieszajŃc. 

Po zakoŒczeniu dozowania uzyskany roztwór ogrzewa siň przez 5 godzin w temperaturze 

55
0
C. Produkt reakcji oddestylowuje siň z parŃ wodnŃ. Fazň organicznŃ wydziela siň 

z destylatu za pomocŃ rozdzielacza, a nastňpnie rozpuszcza w 35,7g (50,0cm
3
) eteru 

dietylowego i przemywa dwukrotnie 10,0cm
3
 porcjami roztworu uzyskanego przez 

rozpuszczenie 4,0g (3,4cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego w 18,0cm

3
 wody destylowanej, 

a nastňpnie 10,0cm
3
 wody. Otrzymany roztw·r suszy siň nad bezwodnym siarczanem (VI) 

magnezu, usuwa eter na wyparce obrotowej, a pozostağoŜĺ poddaje destylacji. Uzyskuje siň 

28,7g (86%) kwasu benzoesowego w postaci biağego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [96]  
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ANILINA  
 

NH
2

 
 

fenyloamina, aminobenzen 
 

C6H7N CAS: 62-53-3 
 

MW: 93,13; d
30

 [73]: 1,022g/cm
3
; tw [97]: 184,5

0
C; tt [98]: -5,97

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [99]: 7,22-7,12 (m, 2H); 6,78 (t, 1H); 6,74-6,69 (m, 2H); 3,71 (s, 2H) 

 

Otrzymywanie: 

NH
2

NO
2

           Sn/HCl

100oC, 1,5h, 50%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň powietrznŃ, 

umieszcza siň kolejno 18,5g nitrobenzenu, 36,0g cyny granulowanej oraz 11,8g (10,0cm
3
) 

stňŨonego 38% kwasu solnego. CağoŜĺ wytrzŃsa siň. Po kilku minutach wytrzŃsania mieszania 

mocno rozgrzewa siň i zaczyna wrzeĺ. W przypadku zbyt gwağtownego przebiegu reakcji 

kolbň naleŨy chğodziĺ wodŃ. Nastňpnie, do kolby stopniowo dolewa siň, mağymi porcjami, 

kwas solny, przy czym wrzenie mieszaniny jest utrzymywane kosztem ciepğa reakcji. Kolbň 

ogrzewa siň jeszcze 1 godzinň w ğaŦni wodnej. Do ciepğego jeszcze roztworu dodaje siň 

ostroŨnie, mağymi porcjami, roztw·r uzyskany przez rozpuszczenie 45,0g wodorotlenku sodu 

w 90,0cm
3
 wody destylowanej. Z mieszaniny oddestylowuje siň anilinň z parŃ wodnŃ tak 

dğugo, aŨ destylat spğywajŃcy z chğodnicy bňdzie zupeğnie przeŦroczysty. Z destylatu wysala 

siň anilinň chlorkiem sodu, stosujŃc na kaŨde 100,0cm
3
 destylatu okoğo 25,0g soli. PowstağŃ 

mieszaninň rozdziela siň w rozdzielaczu. SurowŃ anilinň suszy siň wodorotlenkiem potasu, 

a nastňpnie sŃczy przez sŃczek karbowany. Otrzymuje siň 12,0g (50%) aniliny w postaci 

bezbarwnej cieczy o charakterystycznym zapachu zepsutych ryb.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
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3-NITROANILINA  
 

NH
2

NO
2  

 

3-nitrofenyloamina, 3-nitroaminobenzen 
 

C6H6N2O2 CAS: 99-09-2 
 

MW: 138,13; tt [100]: 113-114
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [100]: 7,54 (t, 1H); 7,48 (t, 1H); 7,26 (t, 1H); 6,95 (t, 1H); 4,0 (s, 2H) 

 

Otrzymywanie: 

NH
2

NO
2

NO
2

NO
2

         Na2S . 9H2O

   60-100oC, 1,5h, 61%

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 200cm
3
 umieszcza siň 20,0g krystalicznego siarczku 

sodowego w 75,0cm
3
 wody destylowanej, po czym dodaje 5,0g sproszkowanej siarki 

i ogrzewa tak dğugo, aŨ roztw·r stanie siň klarowny. Otrzymany w ten spos·b roztw·r 

ochğadza siň i przenosi do wkraplacza. 

W zlewce o pojemnoŜci 400cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo mechaniczne, umieszcza siň 12,5g 

1,3-dinitrobenzenu i 100,0cm
3
 wody destylowanej, po czym roztwór ogrzewa do wrzenia. 

Nastňpnie, dodaje powoli, z wkraplacza, otrzymany wczeŜniej roztw·r disiarczku sodu. 

Wkraplanie trwa okoğo p·ğ godziny. Po zakoŒczeniu mieszaninň reakcyjnŃ ogrzewa siň 

ğagodnie jeszcze przez 20 minut. ZawartoŜĺ zlewki chğodzi siň, a wydzielony osad odsŃcza, 

przemywa wodŃ destylowanŃ, po czym odciska na biblue filtracyjnej i suszy na powietrzu. 

W zlewce o pojemnoŜci 250cm
3
 umieszcza siň roztw·r 17,5cm

3
 (20,7g) stňŨonego kwasu 

solnego w 75,0cm
3
 wody destylowanej. Do tego roztworu dodaje siň odciŜniňty osad 

i ogrzewa do wrzenia w ciŃgu 15 minut. Nie przereagowany 1,3-dinitobenzen odsŃcza siň. 

3-nitroanilinň wytraca siň z przesŃczu stňŨonym roztworem amoniaku, aŨ do wyraŦnie 

alkalicznego odczynu wobec papierka Kongo. WytrŃcony zwiŃzek odsŃcza siň, a nastňpnie 

przemywa wodŃ. Surowy produkt oczyszcza siň na drodze krystalizacji z wody destylowanej, 

po czym uzyskany osad suszy na powietrzu Otrzymuje siň 8,0g (58%) 3-nitroaniliny 

w postaci Ũ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [101] 
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FENYLOHYDROKSYLOAMINA  
 

N
OHH

 
 

hydroksyloaminobenzen 
  

C6H7NO CAS: 100-65-2 
 

MW: 109,13; tt [53]: 81
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [102]: 7,29-7,23 (m, 2H); 7,00-6,90 (m, 3H); 6,32 (br-s, 2H) 

 

Otrzymywanie: 

NO
2 N

OHH

           Zn/NH4Cl

H2O, 50-65oC, 30min, 50%

 
 

W zlewce o pojemnoŜci 2000cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo mechaniczne, umieszcza siň 

kolejno 25,0g chlorku amonu, 800,0cm
3
 wody destylowanej oraz 50,0g nitrobenzenu. 

ZawartoŜĺ miesza siň i po ogrzaniu w ğaŦni wodnej do temperatury 50
0
C wprowadza porcjami 

w ciŃgu 15 minut 59,0g pyğu cynkowego. SzybkoŜĺ dodawania dobiera siň tak, 

aby temperatura masy reakcyjnej wzrosğa do okoğo 60-65
0
C. CağoŜĺ miesza siň jeszcze przez 

15 minut, powstağy osad sŃczy pod zmniejszonym ciŜnieniem, przemywa 100,0cm
3 
gorŃcej 

wody, a przesŃcz wysyca 300,0g chlorku sodu, po czym cağoŜĺ ochğadza do 5
0
C. Wydzielone 

krysztağy odsŃcza siň i odciska na bibule filtracyjnej, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Produkt moŨna oddzieliĺ od chlorku sodu na drodze ekstrakcji eterem 

dietylowym. Otrzymuje siň 22,0g (50%) fenylohydroksyloaminy w postaci jasnoŨ·ğtych, 

dğugich, cienkich igieğ. Produkt jest nietrwağy i nie nadaje siň do dğuŨszego przechowywania. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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4-METYLOFENYLOHYDROKSYLOAMINA  
 

N
OHH

CH
3  

 

p-metylofenylohydroksyloamina, 4-hydroksyloaminotoluen, p-hydroksyloaminotoluen 
 

C7H9NO CAS: 623-10-9 
 

MW: 123,16; tt [102]: 82-84
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [102]: 7,07 (m, 2H); 6,89 (m, 2H); 6,70 (br-s, 2H); 2,29 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie: 

NO
2

CH
3

N
OHH

CH
3

           Zn/NH4Cl

H2O, 65-70oC, 1h, 61%

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

mechaniczne i termometr, umieszcza siň kolejno 31,0g chlorku amonu, 1000,0cm
3
 wody 

destylowanej oraz 45,0g 4-nitrotoluenu. CağoŜĺ ogrzewa siň w ğaŦni wodnej tak, by uzyskaĺ 

emulsjň stopionego 4-nitrotoluenu w wodzie. Nastňpuje to po ogrzaniu do okoğo 65-70
0
C. 

Nastňpnie, utrzymujŃc zadanŃ temperaturň, wprowadza siň porcjami 68,0g pyğu cynkowego 

przez okoğo 40-50 minut, miesza jeszcze 10 minut i filtruje na gorŃco. Osad przemywa siň 

150,0cm
3
 gorŃcej wody. PrzesŃcz i wodň z przemywania osadu ğŃczy siň i wysyca 100,0g 

chlorku sodu, a nastňpnie schğadza do temperatury 0-5
0
C i pozostawia w tych warunkach 

przez 1,5 godziny. Wydzielone krysztağy odsŃcza siň i odciska na bibule filtracyjnej, po czym 

uzyskany osad suszy na powietrzu. Produkt moŨna oddzieliĺ od chlorku sodu na drodze 

ekstrakcji eterem dietylowym. Otrzymuje siň 24,5g (61%) 4-metylofenylohydroksyloaminy 

w postaci jasnoŨ·ğtych pğatk·w. Produkt jest nietrwağy i nie nadaje siň do dğuŨszego 

przechowywania. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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4-CHLOROFENYLOHYDROKSYLOAMINA  
 

N
OHH

Cl  
 

p-chlorofenylohydroksyloamina, 4-hydroksyloaminochlorobenzen, p-hydroksyloaminochlorobenzen 
 

C6H6NOCl CAS: 823-86-9 
 

MW: 143,57; tt [102]: 83-84
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [102]: 7,23 (m, 2H); 6,92 (m, 2H); 6,01 (br-s, 2H) 

 

Otrzymywanie: 

NO
2

Cl

C
OHH

Cl

           Zn/NH4Cl

H2O, 70oC, 1h, 61%

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

mechaniczne i termometr, umieszcza siň kolejno 31,0g chlorku amonu, 1000,0cm
3
 wody 

destylowanej, po czym dodaje 55,0g 4-chloronitrobenzenu. CağoŜĺ ogrzewa siň w ğaŦni 

wodnej do okoğo 70
0
C. Nastňpnie, utrzymujŃc zadanŃ temperaturň, wprowadza siň porcjami 

68,0g pyğu cynkowego przez okoğo 40-50 minut, miesza jeszcze 10 minut, po czym filtruje na 

gorŃco. Osad przemywa siň 150,0cm
3
 gorŃcej wody. PrzesŃcz i wodň z przemywania osadu 

ğŃczy siň i wysyca 50,0g chlorku sodu, a nastňpnie schğadza do temperatury 0-5
0
C 

i pozostawia w tych warunkach przez 1 godzinň. Wydzielone krysztağy odsŃcza siň i odciska 

na bibule filtracyjnej, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Produkt moŨna oddzieliĺ 

od chlorku sodu na drodze ekstrakcji eterem dietylowym. Otrzymuje siň 25,0g (54%) 

4-chlorofenylohydroksyloaminy w postaci biağego krystalicznego ciağa stağego. Produkt jest 

nietrwağy i nie nadaje siň do dğuŨszego przechowywania. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego [53] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
  



74 

  

DIFENYLOMETANOL  
 

C

OH

H  
 

benzhydrol 
 

C13H12O CAS: 91-01-0 
 

MW: 184,238; tt [96]: 67-68
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [96]: 7,34 (m, 10H); 5,80 (s, 1H); 2,59 (s, 1H) 

 

Otrzymywanie: 

C

O

C

OH

H

           Zn/NaOH

   C2H5OH, 50-60oC, 1h, 70%

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w termometr, 

mieszadğo mechaniczne i chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza siň roztw·r 6,0g benzofenonu 

w 60,5g (75,0cm
3
) alkoholu etylowego, po czym wprowadza siň 6,4g wodorotlenku sodu oraz 

6,4g pyğu cynkowego. CağoŜĺ intensywnie miesza siň. Temperatura wewnŃtrz kolby szybko 

wzrasta do 60-70
0
C. Nastňpnie, przez 1 godzinň utrzymuje siň, za pomocŃ ğaŦni wodnej, 

temperaturň mieszaniny reakcyjnej w granicach 50-60
0
C. Po upğywie tego czasu zawartoŜĺ 

kolby schğadza siň, filtruje, a powstağy osad przemywa siň dwiema porcjami po 8,1g 

(10,0cm
3
) gorŃcego alkoholu etylowego. PrzesŃcz wylewa siň do krystalizatora zawierajŃcego 

200,0cm
3
 wody destylowanej o pokojowej temperaturze, po czym zakwasza do odczynu 

lekko kwaŜnego wobec papierka Kongo. WydzielajŃcy siň surowy produkt odfiltrowuje siň, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu etylowego, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 3,4g (70%) difenylometanolu w postaci biağego krystalicznego 

ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [96] 
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ANTRON 
 

O

 
 

C14H10O CAS: 90-44-8 
 

MW: 194,23; tt [103]: 150-152
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [103]: 10,12 (s, 1H); 8,28 (s, 1H); 7,93 (m, 4H); 7,61 (m, 4H) 

 

Otrzymywanie: 

O
O

O

           Sn/HCl

CH3COOH, 110oC, 12h, 82%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 5,2g antrachinonu, 5,0g cyny granulowanej oraz 39,3g (37,5cm
3
) lodowatego 

100% kwasu octowego. ZawartoŜĺ kolby ogrzewa siň do wrzenia i w ciŃgu 12 godzin dodaje 

14,9g (12,5cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego w porcjach po 1,0-2,0cm

3
. JeŜli po upğywie 

tego czasu antrachinon nie rozpuŜci siň, do roztworu naleŨy wprowadziĺ jeszcze odrobinň 

cyny i kwasu solnego. Nastňpnie, cağoŜĺ filtruje siň na lejku sitowym i do przesŃczu dodaje 

20,0cm
3
 wody destylowanej. Po schğodzeniu mieszaniny do temperatury 10

0
C krystalizuje 

osad, kt·ry odfiltrowuje siň, przemywa mağŃ iloŜciŃ zimnej wody i suszy. Produkt moŨna 

oczyŜciĺ na drodze krystalizacji z alkoholu etylowego. Otrzymuje siň 4,0g (82%) antronu 

w postaci jasnoŨ·ğtego proszku. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
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HYDRAZOBENZEN  
 

N N

H

H

 
 

N,N-difenylohydrazyna 
 

C12H12N2 CAS: 122-66-7 
 

MW: 184,24; tt [104]: 121-123
0
C   

1
H NMR (CDCl3, ppm) [105]: 7,27-7,22 (m, 4H); 6,89-6,84 (m, 6H); 5,62 (bs, 2H) 

 

Otrzymywanie: 

N N

H

H

N N
           NH2NH2

  C2H5OH, 60oC, 30min, 92%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň, umieszcza siň 1,0g 

azobenzenu, 24,2g (30,0cm
3
) alkoholu etylowego, a nastňpnie wprowadza roztwór 

uzyskanym przez zmieszanie 18,0g (18,0cm
3
)
 

hydratu hydrazyny z 12,0cm
3
 wody 

destylowanej. CağoŜĺ ogrzewa siň przez 30 minut w temperaturze 60
0
C. Intensywnie 

czerwona barwa roztworu w tym czasie praktycznie powinna zaniknŃĺ. Do uzyskanego 

roztworu dodaje siň drobno pokruszonego lodu, a wydzielajŃcy produkt odfiltrowuje siň, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu etylowego, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 0,9g (92,0%) hydrazobenzenu w postaci biağego krystalicznego 

ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [104] 
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AZOBENZEN  
 

N N

 
 

difenylodiazen 
 

C12H10N2 CAS: 103-33-3 
 

MW: 182,22; tt [106]: 68
0
C   

1
H NMR (CDCl3, ppm) [107]: 7,93-7,92 (m, 4H); 7,54-7,46 (m, 6H) 

 

Otrzymywanie: 

Metoda A: 

N N

NO
2

              Mg/I2

   CH3OH, 60oC, 30min, 68%

 
W dwuszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm

3
, zaopatrzonej w chğodnicň, 

umieszcza siň kolejno 6,2g nitrobenzenu, 86,9g (110,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz mağy 

krysztağek jodu. Nastňpnie, intensywnie mieszajŃc zawartoŜĺ, wprowadza siň w dwóch 

porcjach 6,0g wi·r·w magnezowych. Kiedy reakcja magnezu z zawartoŜciŃ kolby zakoŒczy 

siň, cağoŜĺ ogrzewa siň 30 minut w ğaŦni parowej, po czym schğadza i rozcieŒcza 200,0cm
3
 

zimnej wody destylowanej. UzyskanŃ mieszaninň zakwasza siň lodowatym kwasem octowym 

do odczynu kwaŜnego, wobec papierka Kongo, po czym schğadza w ğaŦni lodowej z solŃ 

kuchennŃ. WytrŃcajŃcy produkt odfiltrowuje siň, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 3,1g (68%) 

azobenzenu w postaci czerwonego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [106] 

 

Metoda B: 

N N

NO
2

          Zn/NaOH

  CH3OH, 60oC, 6h, 84%

 
W trójszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm

3
, zaopatrzonej w chğodnicň 

i mieszadğo mechaniczne z uszczelnieniem hydraulicznym, umieszcza siň kolejno 25,0g 

nitrobenzenu, 197,5g (250,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz roztwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 33,0g wodorotlenku sodu w 75,0cm
3
 wody destylowanej. Do tak 

przygotowanej mieszaniny wprowadza siň 26,5g pyğu cynkowego i, intensywnie mieszajŃc, 

cağoŜĺ utrzymuje w stanie wrzenia przez 10 godzin. Nastňpnie, zawartoŜĺ kolby sŃczy siň na 

gorŃco, a powstağy osad przemywa mağŃ iloŜciŃ zimnego metanolu. Z poğŃczonych przesŃczy 

odparowuje siň metanol na wyparce obrotowej. PozostağoŜĺ oczyszcza siň na drodze 

krystalizacji z alkoholu etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje 

siň 15,6g (84%) azobenzenu w postaci czerwonego krystalicznego ciağa stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [108] 
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AZOKSYBENZEN  
 

N N
+

O

 
C12H10N2O CAS: 495-48-7 

 

MW: 198,224; tt [109]: 36-38
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [110]: 8,33 (d, 2H); 8,19 (d, 2H); 7,63-7,43 (m, 5H); 7,38 (t, 1H) 

 

Otrzymywanie: 

NO
2

N N
+

O           CH3ONa

CH3OH, 60oC, 3h, 90%

 
 

W okrŃgğodennej kolbie dwuszyjnej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň 

zwrotnŃ, zakoŒczonŃ rurkŃ zawierajŃcŃ bezwodny chlorek wapnia, umieszcza siň 78,0g 

(100,0cm
3
) alkoholu metylowego, po czym, mağymi porcjami, wprowadza 10,0g 

metalicznego sodu z takŃ szybkoŜciŃ, by zawartoŜĺ kolby delikatnie wrzağa. Po roztworzeniu 

cağej iloŜci sodu, do kolby wprowadza siň porcjami, w ciŃgu 3 godzin, 15,0g ŜwieŨo 

przedestylowanego nitrobenzenu, ogrzewajŃc cağy czas kolbň we wrzŃcej ğaŦni wodnej. 

Podczas wprowadzania nitrobenzenu od czasu do czasu naleŨy mocno wstrzŃsnŃĺ zawartoŜciŃ 

kolby. UzyskanŃ mieszaninň poddaje siň destylacji z parŃ wodnŃ, by usunŃĺ alkohol 

metylowy i nieprzereagowane pozostağoŜci nitrobenzenu. PozostağoŜĺ wylewa siň do zlewki 

wypeğnionej drobno pokruszonym lodem. WydzielajŃcy produkt odfiltrowuje siň na lejku 

sitowym, przemywa wodŃ destylowanŃ, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 11,0g (90%) 

azoksybenzenu w postaci krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [96] 
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KWAS METAZONOWY  
 

CH
2
NO

2

H

HON C

 
 

C2H4N2O3 CAS: 5653-21-4  
 

MW: 104,065; tt[6]: 70-71
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [111]: 7,05 (t, 1H); 4,65 (d, 2H) 

 

Otrzymywanie: 

CH
2
NO

2

H

HON C
CH

3
NO

2

         NaOH/HCl

0-5oC, 3,5h, 44%
 

 

W czteroszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1000cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

mechaniczne, termometr, chğodnicň zwrotnŃ oraz wkraplacz, umieszcza siň kolejno 160,0g 

wodorotlenku sodu, a nastňpnie dodaje 320,0cm
3
 wody destylowanej. Roztw·r schğadza siň 

do temperatury 45
0
C, po czym wkrapla 182,4g (160,0cm

3
) nitrometanu z takŃ szybkoŜciŃ, 

aby temperatura mieszaniny reakcyjnej utrzymywağa siň w granicach 45-50
0
C. Po wkropleniu 

masň reakcyjnŃ schğadza siň do temperatury 0
0
C i zakwasza 401,2g (340,0cm

3
) stňŨonego 

38% kwasu solnego utrzymujŃc wewnŃtrz kolby temperaturň poniŨej 5
0
C. WytrŃcony biağy 

osad odfiltrowuje siň, a nastňpnie rozpuszcza w 285,5g (400,0cm
3
) eteru dietylowego. 

Tak uzyskany roztw·r suszy siň nad bezwodnym siarczanem (VI) magnezu. Po odparowaniu 

eteru otrzymuje siň 60,0g (44%) kwasu metazonowego w postaci jasnoszarego krystalicznego 

ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [111] 
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2-NITROETAN -1-OL 
 

CH
2
NO

2

CH
2
OH

 
  

C2H5NO3 CAS: 625-48-9 
 

MW: 91,07; tw [111]: 94
0
C/10mmHg 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [53]: 4,55 (m, 2H); 4,14 (m, 2H); 3,39 (t, 1H) 

 

Otrzymywanie: 

CH
3

NO
2

CH
2
NO

2

CH
2
OH

        HCHO/KOH

60-70oC, 7h, 57%
 

 

W zlewce o pojemnoŜci 250cm
3
 sporzŃdza siň suspensjň 5,8g paraformu w 114,0g (100,0cm

3
) 

nitrometanu. CağoŜĺ ogrzewa siň do 60
0
C i, intensywnie mieszajŃc, wprowadza roztwór 

uzyskany przez rozpuszczenie 0,1g wodorotlenku potasu w 0,5cm
3
 wody destylowanej. 

UtrzymujŃc temperaturň 60
0
C, cağoŜĺ miesza siň intensywnie jeszcze przez 6 godzin, 

a nastňpnie podnosi temperaturň do 70
0
C i miesza kolejnŃ godzinň. OtrzymanŃ homogenicznŃ 

mieszaninň pozostawia siň na 18 godzin w zamkniňtej kolbie schğodzonej do 5
0
C. Nastňpnie, 

cağoŜĺ zakwasza siň roztworem uzyskanym przez zmieszanie 0,4g (0,2cm
3
, 98%) stňŨonego 

kwasu siarkowego (VI)  z 0,2cm
3
 wody destylowanej, filtruje i oddestylowuje 

nieprzereagowany nitrometan na wyparce obrotowej. PozostağoŜĺ destyluje siň pod 

zmniejszonym ciŜnieniem. Uzyskuje siň 10,0g (57%) 2-nitroetan-1-olu w postaci jasnoŨ·ğtej, 

oleistej cieczy. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [111] 
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1-NITROPROPAN-2-OL 
 

CH
2
NO

2

CH
2
OH

CH
3  

  

C3H7NO3 CAS: 164203-06-9 
 

MW: 103,08; tw [111]: 86-89
0
C/8mmHg 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [112]: 4,41 (s, 1H); 4,40-4.20 (s, 2H); 3,79 (m, 1H); 1,20 (d, 3H) 

 

Otrzymywanie: 

CH
3

NO
2

CH
2
NO

2

CH
2
OH

CH
3

      CH3CHO/KOH

25oC, 4dni, 50%

 
 

W czteroszyjej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w termometr, 

mieszadğo mechaniczne, wkraplacz oraz chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza siň kolejno 122,0g 

(107,0cm
3
) nitrometanu, 80,6g (100,0cm

3
) alkoholu etylowego oraz roztwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 1,6g wodorotlenku sodu w 3,0cm
3
 wody destylowanej wodorotlenku sodu, 

a nastňpnie powoli wkrapla siň, intensywnie mieszajŃc, 112,0g (143,6cm
3
) aldehydu 

octowego z takŃ prňdkoŜciŃ, aby temperatura masy reakcyjnej utrzymywağa siň w granicach 

30-35
0
C. Po wprowadzeniu ok. ӏ aldehydu do masy reakcyjnej dodaje siň roztw·r 1,6g 

wodorotlenku sodu w 3,0cm
3
 wody destylowanej oraz 15,0cm

3
 wody destylowanej, 

a nastňpnie wkrapla pozostağŃ czňŜĺ aldehydu. Roztw·r pozostawia siň w temperaturze 

pokojowej przez 4 dni, po czym neutralizuje 20 % roztworem kwasu solnego i odparowuje 

alkohol etylowy na wyparce obrotowej. PozostağoŜĺ poddaje siň destylacji pod zmniejszonym 

ciŜnieniem. Otrzymuje sie 104,0g (50%) 1-nitropropan-2-olu w postaci jasnoŨ·ğtej, oleistej 

cieczy. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [111] 
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1,1,1-TRI CHLORO -3-NITROPROPAN-2-OL 
 

CH
2
NO

2

CH
2
OH

CCl
3  

  

C3H4NO3Cl3 CAS: 760-40-7 
 

MW: 208,43; tw [111]: 116-128/6mmHg; tt [111]: 43-45
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [111]: 5,03 (m, 2H); 4,66 (dd, 1H); 3,45 (s, 1H) 

 

Otrzymywanie: 

CH
3

NO
2

CH
2
NO

2

CH
2
OH

CCl
3

Cl3CCH(OH)2/K2CO3/HCl

50oC, 2h, 94%

 
 

W czteroszyjej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w termometr 

i mieszadğo mechaniczne, umieszcza siň kolejno 81,0g hydratu aldehydu trichlorooctowego, 

a nastňpnie dodaje 36,5g (32,0cm
3
) nitrometanu. CağoŜĺ miesza siň i ogrzewa w ğaŦni wodnej 

do 50
0
C. Nastňpnie, wprowadza siň porcjami 1,0g drobno roztartego bezwodnego wňglanu 

potasu, utrzymujŃc temperaturň 50
0
C. Po zakoŒczeniu dozowania wňglanu cağoŜĺ miesza siň, 

aŨ mieszanina osiŃgnie samoczynnie temperaturň pokojowŃ. Nastňpnie, cağoŜĺ przemywa siň 

roztworem 1,4g (1,2cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego w 200,0cm

3
 wody destylowanej. 

Po oddzieleniu zabarwionej na Ũ·ğto fazy wodnej, organicznŃ pozostağoŜĺ rozpuszcza siň 

w 132,6g (100,0cm
3
)
 

dichlorometanu. Ekstrakt organiczny suszy siň nad bezwodnym 

siarczanem (VI)  magnezu. Nastňpnie, rozpuszczalnik odparowuje siň, a oleistŃ pozostağoŜĺ 

rozciera z eterem naftowym. Krystaliczny produkt odsŃcza siň, po czym przemywa mağŃ 

porcjŃ eteru naftowego. Produkt moŨna oczyŜciĺ przez destylacjň pod zmniejszonym 

ciŜnieniem w atmosferze argonu. Otrzymuje siň 90,0g (94,0%) 1,1,1-trichloro-3-nitropropan-

2-olu w postaci bladoŨ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [111] 
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KWAS CYNAMONOWY  
 

C

C
H

H

COOH

 
  

kwas 3-fenyloprop-2-enowy, kwas 2-fenyloakrylowy 
  

C9H8O2 CAS: 621-82-9 
 

MW: 148,16; tt [113]: 131-133
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [113]: 7,80 (d, 1H); 7,56 (dd, 2H); 7,41 (t, 3H); 6,46 (d, 1H) 

 

Otrzymywanie: 

CHO

C

C
H

H

COOH

      (CH3CO)2O/K2CO3

    23%

 
 

W okrŃgğodennej kolbie o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

zakoŒczonŃ rurkŃ zawierajŃcŃ bezwodny chlorek wapnia, umieszcza siň kolejno 3,0cm
3
 

aldehydu benzoesowego, 8,6g (8,0cm
3
) bezwodnika octowego oraz 4,2g bezwodnego 

wňglanu potasu. Nastňpnie, kolbň ogrzewa siň na pğaszczu elektrycznym. W poczŃtkowej 

fazie reakcji obserwuje siň silne pienienie mieszaniny zwiŃzane z wydzielaniem siň tlenku 

wňgla (IV). Po ustaniu pienienia kontynuuje siň ogrzewanie kolby w temperaturze wrzenia 

mieszaniny przez 1 godzinň. Nastňpnie, gorŃcŃ mieszaninň przenosi siň do kolby 

destylacyjnej zawierajŃcej 100,0cm
3
 wody destylowanej i poddaje destylacji z parŃ wodnŃ, 

oddestylowujŃc nieprzereagowany aldehyd benzoesowy. Pozostağy w kolbie roztw·r, 

po ochğodzeniu, energicznie mieszajŃc, zakwasza siň kwasem solnym. Kwas solny naleŨy 

dodawaĺ powoli ze wzglňdu na intensywne wydzielanie dwutlenku wňgla. Po ochğodzeniu, 

odsŃcza siň wydzielony zwiŃzek, przemywa wodŃ destylowanŃ i dobrze odciska. Surowy 

produkt oczyszcza siň na drodze krystalizacji z wody destylowanej, po czym uzyskany osad 

suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 1,0g (23%) kwasu cynamonowego w postaci beŨowego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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(E)-2-FENYLO -1-NITROETEN  
 

C

C

H

H NO
2  

  

C8H7NO2 CAS: 5153-67-3 
 

MW: 149,149; tt[6]: 57-58
0
C   

1
H NMR (CDCl3, ppm) [114]: 8,00 (d, 1H); 7,55-7,35 (m, 5H); 7,58 (d, 1H) 

 

Otrzymywanie: 

Metoda A: 

C

C

H

H NO
2

C
O H

 CH3NO2/NaOH/HCl

CH3OH, -5oC, 1h, 84%

 
 

W trójszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 150cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

mechaniczne, termometr oraz wkraplacz umieszcza siň kolejno 6,1g (5,4cm
3
) nitrometanu, 

10,6g aldehydu benzoesowego oraz 15,8g (20,0cm
3
) alkoholu metylowego. CağoŜĺ chğodzi siň 

w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ do temperatury poniŨej -5
0
C. Osobno sporzŃdza siň roztw·r 

4,2g wodorotlenku sodu w 40-50cm
3
 wody destylowanej i, po schğodzeniu, wlewa do 

100,0cm
3
 wody z drobno pokruszonym lodem. Tak otrzymany roztw·r przelewa siň do 

wkraplacza i powoli dozuje do intensywnie mieszanej zawartoŜci kolby tak, by temperatura 

w Ŝrodowisku reakcji nie przekroczyğa 10-15
0
C. Po zakoŒczeniu dozowania mieszaninň 

reakcyjnŃ miesza siň jeszcze 15 minut, po czym dodaje 70,0cm
3 
wody z drobno pokruszonym 

lodem. CağoŜĺ nastňpnie wlewa siň wŃskim strumieniem do intensywnie mieszanego 

i schğodzonego w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ roztworu uzyskanego przez zmieszanie 23,6g 

(20,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego z 30,0cm

3
 wody destylowanej. WytrŃcony osad 

odfiltrowuje siň, odciska a nastňpnie stapia w ğaŦni wodnej. WytrŃcony po schğodzeniu skrzep 

oddziela siň od wody, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu metylowgo, po czym 

uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 12,5g (84%) (E)-2-fenylo-1-nitroetenu 

w postaci Ũ·ğtego krystalicznego ciağa stağego, o charakterystycznym ostrym zapachu 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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Metoda B: 
 

C

C

H

H NO
2

C
O H

    CH3NO2/2-HEAF

25oC, 2h, 70%

 
W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 10cm

3
 umieszcza siň kolejno 0,3g (0,3cm

3
) nitrometanu, 

0,5g benzaldehydu oraz 2,5g mrówczanu etanoloaminy (2-HEAF). CağoŜĺ miesza siň 

mieszadğem magnetycznym przez 2 godziny, a nastňpnie dodaje 25,0cm
3
 wody destylowanej. 

WytrŃcony produkt odfiltrowuje siň, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 0,5g (70%) 

(E)-2-fenylo-1-nitroetenu w postaci Ũ·ğtego krystalicznego ciağa stağego, 

o charakterystycznym ostrym zapachu.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [115] 
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(E)-2-(4-METYLOFENYLO )-1-NITROETEN  
 

C

C

H

H NO
2

CH
3

 
 

C9H9NO2 CAS: 7559-36-6 
 

MW: 163,18; tt [115]: 103
0
C   

1
H NMR (CDCl3, ppm) [116]: 8,28 (d, 1H); 7,78 (d, 1H); 7,54 (d, 1H); 7,35 (dd, 1H); 7,18 

(dd, 1H); 6,78 (d, 1H); 2,95 (s, 3H) 
 

Otrzymywanie: 

CH
3

C
O H

C

C

H

H NO
2

CH
3

    CH3NO2/2-HEAF

25oC, 2h, 75%

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 10cm
3
 umieszcza siň kolejno 0,6g (0,5cm

3
) nitrometanu, 

1,2g aldehydu 4-metylobenzoesowego oraz 5,0g mrówczanu etanoloaminy (2-HEAF). CağoŜĺ 

miesza siň mieszadğem magnetycznym przez 2 godziny, po czym dodaje 50,0cm
3
 wody 

destylowanej. WytrŃcony osad odfiltrowuje siň, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 1,2g (75%) 

(E)-2-(4-metylofenylo)-1-nitroetenu w postaci Ũ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [115] 
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C,N-DIFENYLOIMINA  
 

N

C
H

 
 

benzylidenoanilina 
  

C13H11N CAS: 538-51-2 
 

MW: 181,24; tt [117]: 52-53
0
C; tw [118]: 82-92

0
C/0,3mmHg 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [119]: 8,44 (s, 1H); 7,89 (m, 2H); 7,45 (d, 3H); 7,38 (t, 2H); 7,21 

(d, 3H)  
 

Otrzymywanie: 

C
OH

N

C
H

           C6H5NH2

60-80oC, 1h, 90%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 10,0g (9,8cm
3
) aniliny, 10,0g benzaldehydu oraz 1,0g bezwodnego siarczanu (VI) 

sodu, po czym ogrzewa cağoŜĺ przez 1 godzinň w ğaŦni wodnej. Nastňpnie, mieszaninň wlewa 

siň do parownicy i schğadza. ZestalonŃ masň oczyszcza siň na drodze z alkoholu metylowego, 

po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 15,0g (90%) C,N-difenyloiminy 

w postaci bladoŨ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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C-(4-NITROFENYLO )-N-FENYLOIMINA  
 

N

C
H

NO
2  

 

(p-nitrobenzylideno)anilina 
 

C13H10N2O2 CAS: 785-80-8 
 

MW: 226,24; tt [117]: 88-90
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [120]: 8,48 (s, 1H); 8,33-8,13 (m, 2H); 8,00 (d, 2H); 7,40 (t, 2H);  

7,26 (t, 3H) 
 

Otrzymywanie: 

C
OH

NO
2

N

C
H

NO
2

           CH3NO2

C2H5OH, 60-80oC, 30min, 86%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 13,2g  (12,9cm
3
) aniliny, 22,5g aldehydu 4-nitrobenzoesowego, 47,4g (60,0cm

3
) 

bezwodnego alkoholu etylowego oraz 1,0g bezwodnego siarczanu (VI)  sodu. Nastňpnie, 

cağoŜĺ ogrzewa siň w temperaturze wrzenia przez 30 minut. Mieszaninň poreakcyjnŃ schğadza 

siň i dodaje 10,0cm
3
 wody destylowanej. WytrŃcony osad odfiltrowuje siň, oczyszcza na 

drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje siň 29,0g (86%) C-(4-nitrofenylo)-N-fenyloiminy w postaci Ũ·ğtego krystalicznego 

ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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N-TLENEK  C,N-DIFENYLOIMINY  
 

C

N
+

H

O

 
  

C,N-difenylonitron 
  

C13H11NO CAS: 201024-81-9 
 

MW: 197,24; tt [121]: 115-116
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [121]: 8,42-8,39 (m, 2H); 7,93 (s, 1H); 7,80 (m, 2H); 7,51-7,47 

(m, 6H)  
 

Otrzymywanie: 

C
OH

C

N
+

H

O

         C6H5NHOH

C2H5OH, 25oC, 24h, 73%

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 100cm
3
 umieszcza siň kolejno 13,0g 

fenylohydroksyloaminy w 20,2g (25,0cm
3
) alkoholu etylowego, po czym wprowadza 1,0g 

bezwodnego siarczanu (VI)  sodu oraz 11,0g (10,5cm
3
) aldehydu benzoesowego. CağoŜĺ 

miesza siň intensywnie w ciemnoŜci przez 24 godziny. Surowy produkt odfiltrowuje siň, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z mieszaniny etanol/heksan (8:2 v/v), po czym uzyskany 

osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 15,0g (73%) N-tlenku C,N-difenyloiminy w postaci 

biağego, puszystego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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N-TLENEK  C,C,N-TRIFENYLOIMINY  
 

C

N
+

O

 
 

C,C,N-trifenylonitron 
  

C19H15NO CAS: 4504-13-6 
 

MW: 273,33; tt [53]: 224-227
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [122]: 8,2-7,8 (m, 2H); 7,5-6,9 (m, 13H) 

 

Otrzymywanie: 

N
O

C

N
+

O

         (C6H5)2CN2

Eter naftowy, 

25oC, 24h, 64%

 
 

W okrŃgğodennej kolbie o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w chodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 28,0g difenylodiazometanu oraz 65,5g (100,0cm
3
) eteru naftowego, po czym 

schğadza do temperatury 0
0
C. Intensywnie mieszajŃc, wprowadza siň, porcjami, schğodzony 

do 0
0
C, roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 16,0g (13,3cm

3
) nitrozobenzenu w 87,9g 

(100,0cm
3
) benzenu. Wprowadzenie kaŨdej porcji roztworu nitrozobenzenu powoduje silne 

pienienie mieszaniny reakcyjnej. Nastňpnie, cağoŜĺ miesza siň jeszcze przez 24 godziny 

w ciemnoŜci, po czym odfiltrowuje wydzielony osad, krystalizuje z toluenu, po czym suszy 

go na powietrzu. Otrzymuje siň 24,0g (64%) N-tlenku C,C,N-trifenyloiminy w postaci Ũ·ğtego 

krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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ACETANILID  
 

NHCOCH
3

 
 

N-fenyloacetamid, antyfebryna 
 

C8H9NO CAS: 103-84-4 
 

MW: 135,17; tt [123]: 112-114
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [123]: 8,14 (s, 1H); 7,44 (t, 2H); 7,21 (t, 2H); 7,01 (t, 1H); 2,07 

(s, 3H) 
 

Otrzymywanie: 
NHCOCH

3NH
2

(CH3CO)2O/CH3COOH/Zn

    91%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza 

siň kolejno 20,4g (20,0cm
3
) aniliny, 21,6g (20,0cm

3
) bezwodnika octowego, 21,0g (20,0cm

3
) 

lodowatego kwasu octowego oraz 0,1g pyğu cynkowego. Mieszaninň ogrzewa siň 

do ğagodnego wrzenia w ciŃgu 30 minut, a nastňpnie zawartoŜĺ kolby wylewa cienkim 

strumieniem do zlewki zawierajŃcej 500,0cm
3
 zimnej wody, przy czym zawartoŜĺ zlewki 

naleŨy mieszaĺ. Po oziňbieniu w wodzie z lodem, surowy produkt odsŃcza siň, przemywa 

wodŃ, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Surowy produkt moŨna oczyŜciĺ 

na drodze  krystalizacji z wody destylowanej. Otrzymuje siň 27,0g (91%) acetanilidu 

w postaci bezbarwnego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [101] 
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4-NITROACETANILID  
 

NHCOCH
3

NO
2  

 

N-(p-nitrofenylo)-acetamid 
 

C8H8N2O3 CAS: 104-04-1 
 

MW: 180,16; tt [124]: 214-216
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [125]: 10,07 (br, 1H); 8,32 (d, 2H); 8,20 (d, 2H); 2,08 (s, 3H) 

 

Otrzymywanie: 
NHCOCH

3

NO
2

NH
2

NO
2

  (CH3CO)2O/CH3COOH

   110oC, 45min, 61%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, ogrzewa 

siň w temperaturze wrzenia, przez 45 minut, mieszaninň 5,0g 4-nitroaniliny, 11,1g (10,3 cm
3
) 

bezwodnika octowego oraz 10,2g (9,7cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego. Nastňpnie, 

ciecz wylewa siň cienkim strumieniem do zlewki zawierajŃcej 145,0cm
3
 zimnej wody, przy 

czym, zawartoŜĺ zlewki naleŨy mieszaĺ. Po oziňbieniu zwiŃzek odsŃcza siň pod 

zmniejszonym ciŜnieniem, dobrze odciska i suszy na powietrzu. Surowy produkt oczyszcza 

siň na drodze krystalizacji z alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 4,0g (61%) 4-nitroacetanilidu w postaci ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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BENZANILID  
 

C
N

O

H
 

  

N-benzylanilina, N-fenylobenzamid 
  

C13H11NO  CAS: 93-98-1 
 

MW: 197,24;  tt [126]: 162-164
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [126]: 7,88ī7,85 (m, 2H); 7,85 (brs, 1H); 7,67ī7,63 (m, 2H); 

7,58ī7,52 (m, 1H); 7,52ī7,45 (m, 2H); 7,41ī7,34 (m, 2H); 7,19ī7,12 (m, 1H) 
13

C NMR (CDCl3, ppm) [126]: 165,9; 138,1; 135,2; 132,0; 129,2; 128,9; 127,1; 124,7; 120,3 
 

Otrzymywanie:   
NH

2COOCl

C
N

O

H

             NaOH

   H2O, 25oC, 61%
+

 
 

W kolbie stoŨkowej o pojemnoŜci 100cm
3
 umieszcza siň kolejno 5,2g (5,1cm

3
) aniliny, 

roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 4,5g wodorotlenku sodu w 40cm
3
 wody destylowanej 

45,0cm
3
 oraz 8,5g chlorku benzoilu. Naczynie zamyka siň korkiem i wstrzŃsa energicznie 

przez 10-15 minut. W czasie reakcji wydziela siň ciepğo i dlatego naczynie od czasu do czasu 

naleŨy Ăodpowietrzyĺò przez ostroŨne uchylenie korka. Surowy benzanilid wypada 

z mieszaniny reakcyjnej w postaci biağego osadu. Po zakoŒczeniu reakcji, gdy zanik nie ostry 

zapach chlorku benzoilu, mieszanina powinna mieĺ odczyn alkaliczny. Surowy produkt sŃczy 

siň na lejku B¿chnera, przemywa wodŃ, oczyszcza siň na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 9,0g (75%) 

benzanilidu w postaci beŨowego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [6] 
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4,4ô-BIS-(N,N-DIMETYLOAMINO)TRIFEN YLOMETAN  
 

C

H

NN

CH
3

CH
3

CH
3

CH
3

 
  

C23H26N2  CAS: 129-73-7 
 

MW: 330,54; tt [127]: 99-100
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [127]: 7,78 (br s, 1H); 7,29-7,13 (m, 5H); 7,03 (d, 2H); 6,66 (d, 2H); 

6,65-6,62 (m, 1H); 6,15-6,10 (m, 1H); 5,79-5,75 (m, 1H); 5,35 (s, 1H); 2,89 (s, 6H) 
 

Otrzymywanie:   

N
CH

3
CH

3

C

H

NN

CH
3

CH
3

CH
3

CH
3

C
HO

ZnCl2

H2O, 100oC, 24h,  77%
+

 
 

W porcelanowej parowniczce znajdujŃcej siň na ğaŦni wodnej umieszcza kolejno siň 9,4g 

(9,8cm
3
) N,N-dimetyloaniliny, 3,8g (3,6cm

3
) benzaldehydu, oraz 4,0g ŜwieŨo wypraŨonego 

i roztartego w moŦdzierzu chlorku cynku. CağoŜĺ ogrzewa siň przez 4 godziny w temperaturze 

100
0
C, cağy czas mieszajŃc. OtrzymanŃ gňstŃ masň rozcieŒcza siň gorŃcŃ wodŃ i przenosi do 

250cm
3 

kolby w celu oddestylowania nieprzereagowanej N,N-dimetyloaniliny oraz 

benzaldehydu. Po uzyskaniu klarownego destylatu pozostağoŜĺ z kolby schğadza siň, 

a nastňpnie rozcieŒcza wodŃ do objňtoŜci 250,0cm
3
. Osad odfiltrowuje siň i rozpuszcza 

w minimalnej iloŜci wrzŃcego alkoholu etylowego. Tak otrzymany roztw·r sŃczy siň, 

a nastňpnie umieszcza w lod·wce na okoğo 16 godzin. WykrystalizowanŃ substancjň odsŃcza 

siň na lejku Büchnera, po czym suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 9,0g (77%) 

4,4ô-bis-(N,N-dimetyloamino)-trifenylometanu w postaci ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [17], [128], [129], [130],  [17][131] 
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  OKSYM BENZOFENONU  
 

N

C

OH

 
 

oksym difenyloketonu 
 

C13H11NO  CAS: 574-66-3 
 

MW: 197,24;  tt [5]: 142-143
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [5]: 7,7-7,1 (m, 10H); 9,1 (s, 1H)  

 

Otrzymywanie:   

N

C

OHO

C  NH2OH. HCl/NaOH

CH3OH, 60oC, 1h, 98%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
 umieszcza siň kolejno 25,0g benzofenonu, 

15,0g chlorowodorku hydroksyloaminy, 39,5g (50,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz 10,0cm

3
 

wody destylowanej. Nastňpnie, dodaje siň porcjami, jednoczeŜnie wstrzŃsajŃc, 28,0g 

wodorotlenku sodu, tak aby mieszanina nie wrzağa zbyt intensywnie. W przypadku zbyt 

gwağtownego wzrostu temperatury kolbň naleŨy chğodziĺ zimnŃ wodŃ. Po dodaniu cağej iloŜci 

wodorotlenku kolbň zaopatruje siň w chğodnicň zwrotnŃ i ogrzewa w temperaturze wrzenia 

przez 5 minut. Nastňpnie, zawartoŜĺ kolby ochğadza siň, po czym przenosi do zlewki 

o pojemnoŜci 1000cm
3
 zawierajŃcej 88,5g (75,0cm

3
) stňŨonego 38% kwasu solnego oraz 

500,0g drobno pokruszonego lodu. WytrŃcony surowy produkt odsŃcza siň na lejku B¿chnera, 

przemywa wodŃ z drobno pokruszonym lodem, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje siň 26,5g (98%) oksymu benzofenonu w postaci kremowego krystalicznego ciağa 

stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [5] 
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OKSYM CYKLOHEKSANONU  
 

N
OH

 
 

C6H11NO  CAS: 100-64-1 
 

MW: 113,16;  tt [5]: 86-89
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [5]: 2,70-2,00 (m, 4H); 1,95-1,40 (m, 6H)  

 

Otrzymywanie:   

N
OH

O

 NH2OH. HCl

CH3COONa

H2O, 60oC, 0,5h, 70%

 
 

W dwuszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

magnetyczne, termometr oraz chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza siň kolejno 20,5g krystalicznego 

octanu sodu, 12,0g chlorowodorku hydroksyloaminy, oraz 40,0cm
3
 wody destylowanej. 

Nastňpnie, zawartoŜĺ kolby ogrzewa siň do temperatury 60
0
C, po czym przez chğodnicň 

dodaje siň 12,3g (13,0cm
3
) cykloheksanonu. Mieszaninň reakcyjnŃ miesza siň intensywnie 

przez 30 minut, po czym zawartoŜĺ kolby chğodzi do temperatury 0
0
C. WytrŃcony surowy 

produkt odsŃcza siň na lejku B¿chnera, przemywa wodŃ z drobno pokruszonym lodem, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z heksanu, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje siň 9,9g (70%) oksymu cykloheksanonu w postaci biağego krystalicznego ciağa 

stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [5] 
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(ANTI) -OKSYM 4-NITROBENZALDEHYDU  
 

C

N
OH

H

O
2
N

 
 

oksym p-nitrobenzaldehydu 
 

C7H6N2O3  CAS: 1129-37-91 
 

MW: 166,14;  tt [132]: 126-128
0
C 

1
H NMR (DMSO, ppm) [132]: 11,84 (s, 1H); 8,31 (s, 1H); 8,28-8,23 (m, 2H); 7,88-7,83 

(m, 2H);  
 

Otrzymywanie:   

C

NO
2

HO

C

N
OH

H

O
2
N

 NH2OH. HCl

C2H5OH, 70oC, 2h, 80%

 
 

W dwuszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

magnetyczne, termometr oraz chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza siň roztwór 10,0g 

4-nitrobenzaldehydu w 162,0g (200,0cm
3
) alkoholu etylowego. Nastňpnie, zawartoŜĺ kolby 

ogrzewa siň do temperatury 60
0
C, po czym przez chğodnicň dodaje siň 40,0g chlorowodorku 

hydroksyloaminy oraz roztw·r powstağy przez rozpuszczenie 12,0g wodorotlenku sodu 

w 80,0cm
3
 wody destylowanej. Mieszaninň reakcyjnŃ miesza siň intensywnie przez 2 godziny 

w temperaturze 70
0
C. Nastňpnie, cağoŜĺ wylewa siň do krystalizatora, odsŃcza na lejku 

Büchnera, przemywa 24,0g (20,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego, a nastňpnie wodŃ 

z drobno pokruszonym lodem. Surowy produkt oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 8,8g (80%) oksymu 

cykloheksanonu w postaci Ũ·ğtego krystalicznego ciağa stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [132], [133] 
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(ANTI) -OKSYM 4-CHLOROBENZALDEHYDU  
 

C

N
OH

H

Cl  
 

oksym p-chlorobenzaldehydu 
 

C7H6NOCl  CAS: 3717-24-6 
 

MW: 155,58;  tt [132]: 110-113
0
C 

1
H NMR (DMSO, ppm) [132]: 8,12 (s, 1H); 8,03 (s, 1H); 7,53-7,52 (d, J=8,4Hz, 2H);       

7,39-7,36 (d, J=8,55Hz, 2H);  
 

Otrzymywanie:   

C

Cl

HO

C

N
OH

H

Cl

 NH2OH. HCl

C2H5OH, 70oC, 2h, 82%

 
 

W dwuszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

magnetyczne, termometr oraz chğodnicň zwrotnŃ, umieszcza siň roztwór 10,0g 

4-chlorobenzaldehydu w 162,0g (200,0cm
3
) alkoholu etylowego. Nastňpnie, zawartoŜĺ kolby 

ogrzewa siň do temperatury 60
0
C, po czym przez chğodnicň dodaje siň 40,0g chlorowodorku 

hydroksyloaminy oraz roztw·r powstağy przez rozpuszczenie 12,0g wodorotlenku sodu 

w80,0cm
3
 wody destylowanej. Mieszaninň reakcyjnŃ miesza siň intensywnie przez 2 godziny 

w temperaturze 70
0
C. Nastňpnie, cağoŜĺ wylewa siň do krystalizatora, odsŃcza na lejku 

Büchnera, przemywa 24,0g (20,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego, a nastňpnie wodŃ 

z drobno pokruszonym lodem. Surowy produkt oczyszcza na drodze krystalizacji alkoholu 

etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 9,1g (82%) oksymu 

cykloheksanonu w postaci Ũ·ğtego krystalicznego ciağa stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [132], [133]  
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HYDRAZON FLUORENONU  
 

N
NH

2  
  

C13H10N2 CAS: 13629-22-6 
 

MW: 194,24; tt [134]: 152-153
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [135]: 7,92 (d, 1H); 7,78 (d, 1H); 7,74 (d, 1H); 7,66 (d, 1H); 7,45 

(td, 1H); 7,39-7,29 (m, 3H); 6,42 (bs, 2H) 
 

Otrzymywanie: 

N
NH

2
O

            NH2NH2

i-C3H7OH,  80oC, 2h, 79%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w chodnicň zwrotnŃ, zakoŒczonŃ 

rurkŃ zawierajŃcŃ bezwodny chlorek wapnia, umieszcza siň kolejno 30,0g drobno roztartego 

fluorenonu, 20,0g bezwodnego siarczanu (VI) magnezu, 25,0g hydratu hydrazyny oraz 39,5g 

(50,0cm
3
) izo-propanolu. CağoŜĺ ogrzewa siň do wrzenia przez 2 godziny, a nastňpnie 

oddestylowuje rozpuszczalnik na wyparce obrotowej. PozostağoŜĺ oczyszcza siň na drodze 

krystalizacji z alkoholu etylowego, a osad uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 

25,4g (79 %) hydrazonu fluorenonu w postaci Ũ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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HYDRAZON BENZOFENONU  
 

C

N
NH

2  
  

C13H12N2 CAS: 5350-57-2 
 

MW: 196.25; tt [136]: 97-98
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [137]: 4,76 (s, 2H); 2,96-2,36 (m, 10H) 

 

Otrzymywanie: 

C

N
NH

2

C

O

            NH2NH2

70oC, 16h,  93%

 
 

W aparacie Soxleta z gilzŃ wypeğnionŃ 20,0g ŜwieŨo wypraŨonego tlenku wapnia ogrzewa 

siň przez 16 godzin roztwór 45,0g benzofenonu z 44,0g monohydratu hydrazyny w 257,9 g 

(320,0cm
3
) alkoholu etylowego. Po schğodzeniu roztworu wydzielone krysztağy odsŃcza 

siň i przemywa niewielkŃ iloŜciŃ alkoholu etylowego, a nastepnie oczyszcza na drodze 

krystalizacji, r·wnieŨ z alkoholu etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje siň 45,0g (93%) hydrazonu benzofenonu w postaci jasnoŨ·ğtego krystalicznego 

ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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CHLOREK TERT -BUTYLU  
 

CH
3

CCH
3

CH
3

Cl  
 

2-chloro-2-metylopropan 
 

C3H9Cl  CAS: 507-20-0 
 

MW: 92,57;  tt [5]: -26
0
C; tw [5]: 49-50

0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [138]: 1,62 (s, 9H)  

13
C NMR(CDCl3, ppm) [138]:67,6; 34,5 

 

Otrzymywanie:   

CH
3

CCH
3

CH
3

Cl

CH
3

CCH
3

CH
3

OH

 HCl

  60oC, 1h, 80%

 
 

W rozdzielaczu o pojemnoŜci 50cm
3
 umieszcza siň 12,4g (9,6cm

3
) alkoholu tert-butylowego, 

a nastňpnie dodaje 29,5g (25,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego. Nastňpnie cağoŜĺ wytrzŃsa 

siň przez 5 minut, po czym mieszaninň odpowietrza siň i pozostawia do rozdzielenia. Fazň 

organicznŃ oddziela siň i przemywa roztworem uzyskanym przez rozpuszczenie 

15,0g wodorowňglanu sodu w 135,0g wody destylowanej, a nastňpnie suszy nad bezwodnym 

chlorkiem wapnia i destyluje zbierajŃc frakcjň wrzŃcŃ w zakresie 49-50
0
C. Otrzymuje 

siň 7,4g (80%) chlorku tert-butylu w postaci bezbarwnej cieczy o charakterystycznym 

zapachu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [5] 
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1,2-DIBROMO -1-FENYLO -2-NITROETAN  
 

C

CH Br

HBr

NO
2  

 

C6H5NO2  CAS: 3425-99-8 
 

MW: 337,01;  tt [53]: 68
0
C 

1H NMR (CDCl3, ppm) [53]: 7,47-7,40 (m, 5H); 6,34 (d, J=11,1Hz, 1H); 5,50 (d, J=11Hz, 1H) 
13

C NMR (CDCl3, ppm) [53]: 134,78; 130,11; 129,28; 128,31; 79,40; 49,77 
 

Otrzymywanie:   

C

CH Br

HBr

NO
2

C

C

H

H NO
2

 Br2

CH2Cl2, 60oC, 2h, 70%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
 umieszcza siň rozwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 3,0g 1-fenylo-2-nitroetenu w 14,9g (10,0cm
3
) chloroformu. Nastňpnie, 

do mieszaniny dodaje siň roztw·r 3,5g (1,2cm
3
) bromu w 14,9g (10,0cm

3
) chloroformu. 

CağoŜĺ ogrzewa siň, utrzymujŃc delikatne wrzenie przez 2 godziny. W tym czasie mieszanina 

zmienia kolor z ciemnopomaraŒczowego na jasnoŨ·ğty. Po usuniňciu Ŧr·dğa ciepğa masň 

poreakcyjnŃ wylewa siň do krystalizatora i odparowuje rozpuszczalnik na powietrzu. Surowy 

produkt oczyszcza siň na drodze krystalizacji z heksanu lub cykloheksanu, po czym uzyskany 

osad suszy na powietrzu. NaleŨy pamiňtaĺ, aby prowadziĺ krystalizacjň delikatnie ogrzewajŃc 

kolbň na ğaŦni powietrznej, gdyŨ przegrzanie roztworu moŨe doprowadziĺ do rozkğadu 

produktu. Otrzymuje siň 8,0g (70%) 1,2-dibromo-1-fenylo-2-nitroetanu w postaci 

biağoŨ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 
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1,2-DIBROMO -1-(4-NITROFENYLO) -2-NITROE TAN 
 

C

CH Br

HBr

NO
2

NO
2

 
 

C8H6N2O4Br2  CAS: 55446-62-3 
 

MW: 337,01;  tt [53]: 87-90
0
C 

1H NMR (CDCl3, ppm) [53]: 8,31 (d, J=8,8Hz, 2H); 7,63 (d, J=8,8Hz, 2H); 6,34 (d, J=10,7Hz, 

1H); 5,38 (d, J=11Hz, 1H); 
13

C NMR (CDCl3, ppm) [53]: 148,59; 141,50; 129,52; 129,50; 78,41; 47,55 
 

Otrzymywanie:   

C

CH Br

HBr

NO
2

NO
2

C

C

H

H NO
2

O
2
N

 Br2

CH2Cl2, 60oC, 3h, 50%

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 50cm
3
 umieszcza siň rozwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 3,0g 1-(4-nitrofenylo)-2-nitroetenu w 14,9g (10,0cm
3
) chloroformu. Nastňpnie, 

do mieszaniny dodaje siň roztw·r 3,5g (1,2cm
3
) bromu w 14,9g (10,0cm

3
) chloroformu. 

CağoŜĺ ogrzewa siň utrzymujŃc delikatne wrzenie przez 2 godziny. W tym czasie mieszanina 

zmienia kolor z ciemnopomaraŒczowego na jasnoŨ·ğty. Po usuniňciu Ŧr·dğa ciepğa masň 

poreakcyjnŃ wylewa siň do krystalizatora i odparowuje rozpuszczalnik na powietrzu. Surowy 

produkt oczyszcza siň na drodze krystalizacji z heksanu lub cykloheksanu, po czym uzyskany 

osad suszy na powietrzu. NaleŨy pamiňtaĺ, aby prowadziĺ krystalizacjň delikatnie ogrzewajŃc 

kolbň na ğaŦni powietrznej, gdyŨ przegrzanie roztworu moŨe doprowadziĺ do rozkğadu 

produktu. Otrzymuje siň 2,5g (50%) 1,2-dibromo-1-fenylo-2-nitroetanu w postaci 

jasnoŨ·ğtego krystalicznego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [53] 

 

 



      

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

99..  BBAARRWWNNII KK II   

 

 

 
 

  



 

  

2-(FENYLOAMINO) -1,4-NAFTOCHINON  
 

N

O

O H  
 

2-(anilino)-1,4-naftochinon 
 

C16H11NO2 CAS: 6628-97-3 
 

MW: 249,23; tt [139]: 191-192
0
C 

1H NMR (CDCl3, ppm) [140]: 9,21 (bs, 1H); 8,05 (dd, 1H); 7,94 (dd, 1H); 7,85 (td, 1H); 7,77 

(td, 1H); 7,41 (m, 4H); 7,21 (m, 1H); 6,09 (s, 1H) 
 

Otrzymywanie:   

N

O

O H

O

O

N

H

H
NaNO2/HCl

CH3OH, 25oC, 18h, 49%
+

 

 

W kolbie okrŃglodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo mechaniczne, 

umieszcza siň kolejno 3,2g naftochinonu, 63,2g (80,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz 

0,9g aniliny. CağoŜĺ miesza siň przez 18 godzin w temperaturze 25
0
C. Nastňpnie, 

do mieszaniny dodaje siň 400,0cm
3
 zimnej wody, cağy czas mieszajŃc. Po 30 minutach kolbkň 

z zawartoŜciŃ odstawia siň do lodówki na noc w celu krytalizacji produktu. Powstağy osad 

sŃczy siň na lejku B¿chnera, przemywa zimnŃ wodŃ, po czym suszy na powietrzu. Otrzymuje 

siň 2,0g (49%) 2-(fenyloamino)-1,4-naftochinonu w postaci burgundowego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [140] 

 
 

  



 

  

  2-(1,3,5-TRIMETOKSYFENYLO) -NAFTOCHINON  
 

O

O

O

OO

CH
3

CH
3

CH
3  

 

C19H16O5  CAS: 1258168-11-4 
 

MW: 324,56; tt [141], [142]: 182-183
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [141],  [142]: . 8,11-8,14 (m, 2H); 7,73-7,75 (m, 2H); 7,41 (s, 6H); 

6,96 (s, 1H); 6,21 (s, 2H); 3,87 (s, 3H)  
 

Otrzymywanie:  

O

O

O

O

O

O
CH

3

CH
3

O
CH

3

O

OO
CH

3
CH

3

CH
3

+
Bi(OTf)3

H3COCH3, 55oC, 2h, 69%

 

 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň, zwrotnŃ umieszcza 

siň kolejno 3,0g 1,3,5-trimetoksybenzenu, 6,0g naftochinonu, 39,0g (50,0cm
3
) acetonu oraz 

50,0mg triflanu bizmutu (lub kwasu fosforowolframowego). CağoŜĺ doprowadza siň do stanu 

ğagodnego wrzenia i utrzymuje przez 1 godzinň. Po schodzeniu do temperatury pokojowej 

mieszaninň zostawia siň na 1 godzinň. WytrŃcony osad odfiltrowuje na lejku Büchnera, 

trzykrotnie przemywa niewielkimi porcjami acetonu, po czym produkt suszy na powietrzu. 

Otrzymuje siň 4,0g (69%) 2-(1,3,5-trimetoksyfenylo)-naftochinonu w postaci ceglasto 

pomaraŒczowego osadu.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [141], [142]  

 

 

 

  



 

  

ŧčĞCIEő NAFTYLOWA S 
 

ONa

NaO
3
S NO

2

NO
2  

 

sól disodowa kwasu 8-hydroksy-5,7-dinitronaft-2-ylosulfonowego 
 

C10H4N2SO8Na2 CAS: 483-84-1 
 

MW: 358,23;  
 

Otrzymywanie:  
ONa

NaO
3
S NO

2

NO
2

OH

 H2O, 15h, 96%

SO3/H2SO4/HNO3

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100 cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

mechaniczne i wkraplacz, umieszcza siň kolejno 50,0g (25,0cm
3
) 25% oleum oraz 12,5g 

drobno roztartego 1-naftolu. Nastňpnie, zawartoŜĺ kolby miesza siň w temperaturze 

pokojowej do peğnego rozpuszczenia naftolu, po czym ogrzewana w temperaturze 125
0
C 

przez 1,5 godziny. Po schodzeniu do temperatury pokojowej mieszaninň reakcyjnŃ ostroŨnie 

wylewa siň na 125,0g drobno potğuczonego lodu. Otrzymany roztw·r sŃczy siň do tr·jszyjnej 

kolby okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, po czym wkrapla doŒ 41,7g (30,0cm

3
) stňŨonego 

65% kwasu azotowego (V) intensywnie mieszajŃc. Po zakoŒczeniu wkraplania cağoŜĺ 

ogrzewa siň przez 1 godzinň w temperaturze 50
0
C i pozostawia jeszcze na 12 godzin 

w temperaturze pokojowej. WytrŃcony osad odsŃcza siň pod zmniejszonym ciŜnieniem, 

przemywa nasyconym wodnym roztworem chlorku sodu oraz gorŃcŃ wodŃ, a nastňpnie 

zadaje nasyconym wodnym roztworem wňglanu sodu do uzyskania pH okoğo 8 wobec 

papierka Kongo. Roztwór przesŃcza siň, do przesŃczu dodaje 100,0cm
3
 nasyconego roztworu 

chlorku sodu i pozostawia do krystalizacji w temperaturze pokojowej. Wydzielone krysztağy 

odsŃcza siň i suszy w temperaturze 45
0
C. Otrzymuje siň 30,0g (96%) Ũ·ğcieni naftylu 

w postaci Ũ·ğtych krysztağ·w.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [143] 

 

 

 

 

 

 
  



 

  

ĂDRAPIEŧNAò ZIELEő 
 

N

OH

SO
3
Na

OH

 
 

sól sodowa kwasu 4-hydroksy-3-hydroksyimino-1-hydronaftaleno-1-sulfonowego 
 

C10H8NSO5Na CAS: 131-91-9 
 

MW: 277;,45 tt [144]: 103-106
o
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [144]: 14.08 (s, 1H); 8,83 (d, 1H); 7,66-7,64 (d, 1H); 7,60-7,49 

(m, 3H,); 6.40-6.38 (d, 1H) 
 

Otrzymywanie:  

OH

N

OH

SO
3
Na

OH

80-90%

NaOH/NaNO2/H2SO4

NaHSO3

 
 

W trójszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

mechaniczne, termometr, wkraplacz, ogrzewanej w ğaŦni wodnej o temperaturze 60
0
C, 

umieszcza siň kolejno 14,4 g 2-naftolu oraz 40,0g roztworu uzyskanego przez rozpuszczenie 

4,0g wodorotlenku sodu w 36,0cm
3
 wody destylowanej. OtrzymanŃ mieszaninň przesŃcza siň 

przez sŃczek karbowany i schğadza do temperatury 0
0
C w ğaŦni lodowej, po czym dodaje siň 

roztwór 7,6g azotanu (III) sodu w 120,0cm
3 

wody destylowanej. Do intensywnie mieszanego 

roztworu w ciŃgu 1 godziny wkrapla siň 65,0g 20% kwasu siarkowego (VI)  uprzednio 

schğodzonego do temperatury 5
0
C, tak aby temperatura mieszaniny reakcyjnej nie 

przekroczyğa 3
0
C. Po dodaniu kwasu cağoŜĺ miesza siň przez 1,5 godziny w temperaturze 0

0
C. 

Utworzony produkt odsŃcza siň na lejku Büchnera, przemywa zimnŃ wodŃ i suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 15,6g (90%) kwasu4-hydroksy-3-hydroksyimino-1-

hydronaftaleno-1-sulfonowego 

Otrzymany kwas umieszcza siň w kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, po czym 

wkrapla 5% roztwór wodorotlenku sodu aŨ do momentu uzyskania pH 6 wobec papierka 

Kongo. Nastňpnie, do tak uzyskanej  suspensji dodaje siň roztw·r 11,5g wodorosiarczanu (IV) 

sodu w 40,0cm
3
 wody destylowanej i miesza zawartoŜĺ kolbki przez okoğo 1,5 godziny, 

do momentu cağkowitego rozpuszczenia 1-hydroksyimino-2-naftolu. CağoŜĺ filtruje siň w celu 

usuniňcia ewentualnych zanieczyszczeŒ, po czym zadaje 100,0g chlorku sodu podawanym 

w mağych porcjach. UzyskanŃ masň miesza siň w temperaturze pokojowej przez 6 godzin. 

Otrzymany barwnik odsŃcza siň, po czym suszy w temperaturze 45
0
C. Otrzymuje siň 20,0g 

(80%) barwnika ĂdrapieŨnaò zieleŒ w postaci zielonego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [145] 
  



 

  

PIGMENT ZIELONY 8  
 

N

O

O

N O

O
Fe

N

O

O

 

-

Na
+

 
 

C30H18FeN3NaO6 CAS: 16143-80-9 
 

MW: 595,87; 
 

Otrzymywanie:   

N

OH

SO
3
Na

OH N

O

O

N O

O
Fe

N

O

O

 

-

Na
+

H2O, 50oC, 3h, 99%

FeSO4/NaHCO3

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
 umieszcza siň 20,0g soli sodowej kwasu 

2-nitrozo-2-(4-hydronaftolo)-4-sulfonowego oraz 250,0cm
3
 wody destylowanej. Do tak 

otrzymanej mieszaniny dodaje siň roztw·r uzyskany przez rozpuszczenie 4,6g siarczanu (VI) 

Ũelaza (II) w 70,0cm
3
 wody destylowanej, a nastňpnie roztw·r 23,3g wodorowňglanu sodu 

w 210cm
3
 wody destylowanej, cağy czas intensywnie mieszajŃc, po czym mieszanie 

kontynuuje siň jeszcze przez 2 godziny. Po tym czasie cağoŜĺ ogrzewa siň do temperatury 

50
o
C. Utworzony pigment odsŃcza siň na lejku Büchnera, przemywa gorŃcŃ wodŃ, po czym 

suszy w temperaturze 80-90
0
C. Otrzymuje siň 14,0g (99%) pigmentu zielonego 8 w postaci 

ciağa stağego o intensywnie zielonym kolorze. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [145], [17]  



 

  

BĞŇKIT MELDOLA 
 

O

N

N
CH

3

CH
3

-

+

1/2 ZnCl4

 
  

C18H15N2OCl·½ZnCl2 CAS: 7057-57-0 
 

MW: 379,87; 
 

Otrzymywanie:  

O

N

N
CH

3

CH
3

-

N
CH

3
CH

3

NO

OH

+

1/2 ZnCl4

ZnCl2

C2H5OH, 60oC, 2h, 50%
+

 

 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

termometr, mieszadğo mechaniczne i wkraplacz, umieszcza siň 3,6g 2-naftolu, 7,5g 

chlorowodorku 4-nitrozo-N,N-dimetyloaniliny oraz 26,6g (33,0cm
3
) 96% alkoholu 

etylowego. CağoŜĺ intensywnie miesza siň przez 10 minut, po czym wkrapla roztw·r 

uzyskany przez rozpuszczenie 4,5g dwuwodnego chlorku cynku w 10,0cm
3
 wody 

destylowanej. Nastňpnie, mieszaninň reakcyjnŃ ogrzewa siň w ğaŦni wodnej w temperaturze 

60
0
C przez 2 godziny, intensywnie cağoŜĺ mieszajŃc. Po schodzeniu zawartoŜci kolby 

do temperatury pokojowej wytrŃcony barwnik odsŃcza siň, przemywa 10% roztworem 

chlorku sodu, a nastňpnie suszy w temperaturze 50
0
C. Otrzymuje siň 10,0g (50%) barwnika 

bğňkitu Meldola w postaci intensywnie niebieskiego proszku. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [17], [146]   

   

 

 

  



 

  

  ALIZARINA ŧčĞTA GG 
 

N
N C

ONa

O

OH

O
2
N

 
C13H8N3NaO5  CAS: 584-42-9  

 

MW: 309; tw [147]: 233-235
0
C  

 

Otrzymywanie:  

NH
2

NO
2

OH

COOH

N
N C

ONa

O

OH

O
2
N

NaNO2/HCl/Na2CO3

H2O, 0oC, 2h, 90%
+

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w termometr, 

mieszadğo mechaniczne i wkraplacz, umieszcza siň kolejno 6,9g 3-nitroaniliny, 13,0cm
3
 

stňŨonego 38% kwasu solnego oraz 100,0cm
3
 wody destylowanej. CağoŜĺ ogrzewa siň do 

peğnego rozpuszczenia, po czym schğadza do temperatury pokojowej. Nastňpnie, dodaje siň 

drobno pokruszony lód tak, Ũeby temperatura mieszaniny wyniosğa 0
0
C. Do mieszajŃcego siň 

roztworu, w kt·rym znajdujŃ siň kawağki lodu szybko wkrapla siň roztw·r powstağy przez 

rozpuszczenie 3,5g azotanu (III) sodu w 20,0cm
3
 wody destylowanej, a nastňpnie cağoŜĺ sŃczy 

przez sŃczek karbowany. W osobnej zlewce o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo 

magnetyczne, sporzŃdza siň roztw·r 6,9g kwasu salicylowego i 20,0g wňglanu sodu 

w 100,0cm
3
 wody destylowanej. CağoŜĺ schğadza siň do temperatury 0

0
C, po czym ostroŨnie 

dodaje siň zimny roztw·r soli diazoniowej, energicznie mieszajŃc. Nastňpnie, ğaŦniň 

chğodzŃcŃ odstawia siň a mieszaninň reakcyjnŃ miesza jeszcze przez 1 godzinň. WytrŃcony 

barwnik odsŃcza siň na lejku Büchnera, przemywa zimnŃ wodŃ, po czym suszy siň 

w temperaturze 40-50
0
C. Otrzymuje siň 14,0g (90%) alizaryny Ũ·ğtej GG w postaci Ũ·ğtego 

ciağa stağego.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [17], [148] 

 

  



 

  

  SAFRANINA  
 

N

NMe

NH
2

Me

NH
2

Cl

+

 
 

chlorek 3,7-dimetylo-10-fenylofenazyn-10-io-2,8-diaminy 
 

C20H19N4Cl  CAS: 477-73-6 
 

MW: 351,87; tt [130]: >240
0
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [149]: 7,9 (s, 2H); 8,0-7,7 (m, 3H); 7,60 (m, 2H); 5,96 (s, 2H); 2,25 

(s, 6H);  
 

Otrzymywanie:   

N

NCH
3

NH
2

CH
3

NH
2

Cl

NH
2

CH
3 NH

2

+

NaNO2/HCl

Fe/HCl
CaCO3

Na2Cr2O7

H2O, 24h, 78%
+

 
W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm

3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

termometr, mieszadğo mechaniczne i wkraplacz, umieszcza siň kolejno 13,5g 2-toluidyny, 

6,0g aniliny oraz 12,0g (6,5cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego. CağoŜĺ schğadza siň do 15

o
C, 

wkrapla roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 5,5g azotanu (III) sodu w 8,0cm
3
 wody 

destylowanej i miesza przez 2 godziny utrzymujŃc temperaturň 15
0
C. Nastňpnie, mieszaninň 

ogrzewa siň w temperaturze 35
0
C przez 10 godzin. Po tym czasie dodaje siň 15,0cm

3
 wody 

destylowanej i rozdziela w rozdzielaczu. OleistŃ warstwň organicznŃ miesza siň z roztworem 

uzyskanym przez zmieszanie 45,0g (24,5cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego z 45,0cm

3
 wody 

destylowanej i dodaje mağymi porcjami 25,0g wi·rk·w Ũelaznych, pilnujŃc aby temperatura 

reakcji nie przekroczyğa 25
0
C. Reakcjň uznaje siň za zakoŒczonŃ kiedy warstwa organiczna 

otrzymana po ekstrakcji mağej pr·bki mieszaniny reakcyjnej nie bňdzie bezbarwnŃ. JeŨeli po 

upğywie 1 godziny nie nastŃpi cağkowita redukcja aminoazotoluenu, do mieszaniny reakcyjnej 

naleŨy dodaĺ dodatkowo 13,2g (12,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego oraz 8,0g Ũelaza. Po 

cağkowitej redukcji aminoazotoluenu, otrzymany roztw·r przesŃcza siň, rozcieŒcza wodŃ do 

objňtoŜci 150cm
3
, po czym zobojňtnia 28,0g wňglanu wapnia. Otrzymany roztw·r rozcieŒcza 

siň do 250cm
3
, schğadza do temperatury 0

0
C, a nastňpnie wkrapla w ciŃgu 5 minut roztwór 

25,0g dichromianu (VI) sodu w 100,0cm
3
 wody destylowanej, energicznie mieszajŃc cağoŜĺ. 

Mieszaninň reakcyjnŃ pozostawia siň do cağkowitego utlenienia na 12 godzin, w temperaturze 

pokojowej. Nastňpnie, roztw·r ogrzewa siň przez 30 minut w temperaturze wrzenia, po czym 

szybko filtruje. StağŃ pozostağoŜĺ dodaje siň do 50,0cm
3
 wody destylowanej i podgrzewa do 

temperaturze wrzenia a nastňpnie szybko filtruje. CzynnoŜĺ powtarza siň 3 razy, a otrzymane 

roztwory barwnika ğŃczy siň. Po chğodzeniu do temperatury pokojowej barwnik wysala siň 

250,0g chlorku sodu. WytrŃcajŃcy siň osad odfiltrowuje siň, oczyszcza na drodze krystalizacji 

z wody destylowanej, po czym suszy w temperaturze 30-40
0
C. Otrzymuje siň 6,0g (78%) 

safraniny w postaci czerwono-brŃzowego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [17], [150] 



 

  

SUDAN I  
 

N N

OH  
 

1-fenyloazo-2-naftol 
 

C16H12N2O  CAS: 842-07-9 
 

MW: 248,28; tt [151]: 130-131
0
C  

1
H NMR (CDCl3, 400MHz, ppm) [151]: 12,08 (1H); 8,05 (d, 1H); 7,68 (m, 2H); 7,55 (d, 1H); 

7,48 (dd, 1H); 7,46 (dt, 1H); 7,45 (d, 1H); 7,42 (dt, 1H); 7,17 (m, 3H) 
13

C NMR (CDCl3, 100MHz, ppm) [151]: 140,00; 138,25; 135,45; 128,86; 128,41; 127,58; 

124,57; 121,41; 120,38; 120,16; 119,22; 117,27; 116,19; 110,21 
 

Otrzymywanie:   

NH
2

OH

N N

OH

  NaNO2/HCl/NaOH

+
 7-10oC, 1h, 90%

 
 

W wysokiej zlewce o pojemnoŜci 250cm
3
, zawierajŃcej 20,0g drobno pokruszonego lodu, 

umieszcza siň 1,9g (1,9cm
3
) aniliny, a nastňpnie dodaje 7,6g (6,4cm

3
) stňŨonego 38% kwasu 

solnego, cağy czas mieszajŃc. Mieszaninň reakcyjnŃ chğodzi siň w ğaŦni lodowej z solŃ 

kuchennŃ do temperatury 0-5
0
C i wkrapla, wczeŜniej przygotowany roztwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 1,6g azotanu (III) sodu w 3,2cm
3
 wody destylowanej tak, aby utrzymaĺ zadanŃ 

temperaturň. Po wkropleniu ok. 60% roztworu soli przebieg reakcji diazowania sprawdza siň 

papierkiem jodoskrobiowym. 

W osobnej zlewce rozpuszcza siň 2,9g 2-naftolu w roztworze uzyskanym przez rozpuszczenie 

1,4g wodorotlenku sodu w 12,6cm
3
 wody destylowanej. ZawartoŜĺ zlewki miesza siň, chğodzi 

i dodaje 15,0g drobno pokruszonego lodu. Nastňpnie, do roztworu 2-naftolu wkrapla siň, 

energicznie mieszajŃc, roztw·r soli diazoniowej z takŃ szybkoŜciŃ, aby temperatura nie 

przekroczyğa 8
0
C. Po wkropleniu cağej iloŜci mieszaninň reakcyjnŃ utrzymuje siň 

w temperaturze 7-10
0
C w ciŃgu 1 godziny, mieszajŃc od czasu do czasu. Surowy produkt 

przemywa siň porcjŃ 10,0cm
3
 lodowatej wody, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 4,5g (90,0%) 

barwnika azowego Sudan I w postaci czerwonego proszku. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 

 

  



 

  

SUDAN III  
 

N
N

N
N

OH

 
 

1-[4-(fenyloazo)-fenyloazo]-2-naftol 
  

C22H16N4O CAS: 85-86-9 
 

MW: 352,65; tt[152]: 190-191
0
C 

1
H NMR (CDCl3) [152]: 16,34 (s, 1H); 6,76-8,52 (m, 15H)  

 

Otrzymywanie:  
OH

N
N

N
N

OH

N
N

NH
2

+ NaNO2/HCl/Na2CO3

H2O, 0-5oC, 15h, 80%

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1000cm
3
, zaopatrzonej w termometr, 

chğodnicň zwrotnŃ, mieszadğo mechaniczne oraz wkraplacz, umieszcza siň kolejno 5,0g 

4-aminoazobenzenu, 50,0cm
3
 wody destylowanej oraz 12,5cm

3
 stňŨonego 38% kwasu 

solnego. Mieszaninň schğadza siň w ğaŦni lodowej z solŃ do temperatury -1
0
C i ciŃgle 

mieszajŃc, wkrapla siň roztw·r uzyskany przez rozpuszczenie 1,8g azotanu (III) sodu 

w 6,0cm
3
 wody destylowanej. Po zakoŒczeniu diazowania do mieszaniny dodaje siň 135,0cm

3 

zimnej wody, a nastňpnie filtruje na lejku Büchnera. Do filtratu dodaje siň 40,0g chlorku 

sodu, po czym pozostawia na 12 godzin. WykrystalizowanŃ sól diazoniowŃ odsŃcza siň, 

a nastňpnie miesza z 15,0g drobno pokruszonego lodu i 43,0cm
3
 wody destylowanej. 

Tak otrzymany roztw·r zakwasza siň do pH 2 stňŨonym 38% kwasem solnym, wobec 

papierka Kongo. W osobnej, lekko podgrzewanej zlewce o pojemnoŜci 500cm
3
 umieszcza siň 

kolejno 3,6g 2-naftolu, roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 1,5g wodorotlenku sodu 

w 25cm
3
 wody destylowanej, oraz 6,0g wodorowňglanu sodu. Mieszaninň schğadza siň do 

temperatury -1
0
C, po czym w ciŃgu 30 minut dodaje siň roztw·r soli diazoniowej utrzymujŃc 

temperaturň w granicach 0-5
0
C. Po upğywie 1 godziny mieszaninň rozcieŒcza siň wodŃ 

destylowanŃ do objňtoŜci 250cm
3
 i zakwasza stňŨonym 38% kwasem solnym do pH  3 wobec 

papierka Kongo. Uzyskany barwnik odfiltrowuje siň na lejku Büchnera, przemywa wodŃ, 

po czym suszy w temperaturze 50
0
C. Otrzymuje siň 7,0g (80%) sudanu III w postaci 

czerwonego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego:[17], [152] 

   



 

  

PARAFUKSYNA  
 

C

NH
2

+
NH

2

NH
2

Cl

 
 

pararozanilina, 
 

C19H18N3Cl CAS: 569-61-9  
 

MW: 324,16; tt [130]: 268ï270 
o
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [153]: 7,2-6,2 (m, 18H) 

 

Otrzymywanie:   

C

NH
2

+
NH

2

NH
2

Cl

NH
2

NH
2

CH
3

NO
2

FeCl3

185oC, 6h, 20%
+ +

HCl.

 
 

W trójszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 150cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

termometr, mieszadğo mechaniczne i wkraplacz umieszcza siň kolejno 13,0g chlorowodorku 

aniliny, 5,5g 4-toluidyny, 8,9g nitrobenzenu, oraz 1,5g chlorku Ũelaza (III). Intensywnie 

mieszajŃc, cağoŜĺ ogrzewa siň na ğaŦni olejowej do temperatury 185
o
C przez 6 godzin, do 

momentu aŨ pobrana pr·bka mieszaniny reakcyjnej po schğodzeniu do temperatury pokojowej 

nie zastygnie w twardŃ kruchŃ masň, po czym mieszaninň reakcyjnŃ schğadza siň do okoğo 

100
0
C i przelewa do kolby okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm

3
 zawierajŃcej 50,0cm

3
 ciepğej 

wody destylowanej. Nastňpnie, cağoŜĺ zobojňtnia siň 7,0g wodorowňglanu sodu i poddaje 

destylacji z parŃ wodnŃ. Po oddestylowaniu nieprzereagowanej toluidyny i nitrobenzenu, 

pozostağoŜĺ zawierajŃcŃ barwnik schğadza siň, po czym barwnik oddziela na lejku Büchnera 

i przemywa niewielka iloŜciŃ zimnej wody. Do surowego produktu dodaje siň roztw·r 

uzyskany przez zmieszanie 8,9g (7,5cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego z 240cm

3
 wody 

destylowanej, a nastňpnie ogrzewa w temperaturze wrzenia przez okoğo 1 godzinň. 

Po upğywie czasu ciepğy roztw·r przesŃcza siň, schğadza do temperatury pokojowej, po czym 

rozpuszcza siň w nim 90,0g chlorku sodu celem wytrŃcenia produktu. Uzyskany osad 

odfiltrowuje siň, po czym suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 3,5g (20%) parafuksyny.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [17] 

  

  



 

  

4,4ô-DI-(N,N-DIMETYLOAMINO) -TRIFENYLOMETAN  
 

C

N N

CH
3

CH
3

CH
3

CH
3

H

 
 

di-(4-dimetyloaminofenylo)-fenylometan 
 

C23H26N2  CAS: 129-73-7 
 

MW: 330,45; tt [127]: 99-100
0
C 

1
H NMR (CDCl3) [127]: 7,78 (br s, 1H);  7,29-7,13 (m, 5H); 7,03 (d, 2H); 6,66 (d, 2H);    

6,65-6,62 (m, 1H); 6,15-6,10 (m, 1H); 5,79-5,75 (m, 1H); 5,35 (s, 1H); 2,89 (s, 6H) 
 

Otrzymywanie:   

N
CH

3
CH

3 C
OH

C

N N

CH
3

CH
3

CH
3

CH
3

H
ZnCl2

 100oC, 24h, 77%
+

 
 

W porcelanowej parowniczce umieszczonej na luŦni wodnej umieszcza siň kolejno 9,4g 

dimetyloaniliny, 3,8g benzaldehydu oraz 4,0g wypraŨonego i roztartego w moŦdzierzu chloku 

cynku. CağoŜĺ ogrzewa siň w temperaturze 100
0
C przez 4 godziny. OtrzymanŃ gňstŃ masň 

rozcieŒcza siň gorŃcŃ wodŃ, a nastňpnie przenosi do kolby kulistej i oddestylowuje 

nieprzereagowanŃ dimetyloanilinň oraz benzaldehyd. PozostağoŜĺ schğadza siň i rozcieŒcza 

wodŃ do objňtoŜci 250cm
3
. Surowy produkt odsŃcza siň, rozpuszcza w minimalnej iloŜci 

wrzŃcego alkoholu etylowego. Uzyskany gorŃcy roztw·r sŃczy siň, a nastňpnie umieszcza 

w lodówce na 16 godzin i odfiltrowuje wytrŃcony osad. Po wysuszeniu na powietrzu 

otrzymuje siň 9,0g (77%) di-(4-dimetyloaminofenylo)-fenylometanu.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [17], [128], [129], [131], [154] 

 
  



 

  

ZIELEő MALACHITOWA  
 

C

N
+

N

CH
3

CH
3

CH
3

CH
3

Cl

 
 

chlorek N-(4-((4-(dimetylamino)fenylo)(fenylo)metyleno)cykloheksa-2,5-dienylideno)-N-

metylometanoamoniowy 
 

C23H25N2Cl CAS: 569-64-2 
 

MW: 365,76; 
1
H NMR (CDCl3, ppm) [128], [129], [131]: 7,75 (dd, 1H); 7,62 (dd, 2H); 7,36 (m, 6H); 7,09 

(d, 4H); 3,28 (bs, 12H) 
 

Otrzymywanie:   

C

N
+

N

CH
3

CH
3

CH
3

CH
3

ClC

N N

CH
3

CH
3

CH
3

CH
3

H
ZnCl2/HCl/PbO2

H2O, 2h, 76%

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 1000cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň 

zwrotnŃ, mieszadğo mechaniczne i wkraplacz, umieszcza siň 8,2g 

di-(4-dimetyloaminofenylo)-fenylometanu, po czym wprowadza roztwór uzyskany przez 

zmieszanie 21,6g (18,3cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego z 47,5cm

3 
wody destylowanej, 

anastňpnie dodaje siň 650,0cm
3
 zimnej wody. Do intensywnie mieszanego roztworu mağymi 

porcjami dodaje siň 7,5g tlenku oğowiu (IV). Po dw·ch godzinach mieszania roztw·r filtruje 

siň, a do przesŃczu dodaje roztwór przygotowany przez rozpuszczenie z 9,9g chlorku cynku 

i 220,0g chlorku sodu w 625,0cm
3
 wody destylowanej. WytrŃcony osad sŃczy siň, rozpuszcza 

w minimalnej iloŜci ciepğej wody, a po schğodzeniu do temperatury pokojowej, produkt 

wysala siň obliczonŃ iloŜciŃ chlorku sodu (rozpuszczalnoŜĺ NaCl w wodzie w 25
0
C wynosi 

359 g/dm
3
). Otrzymuje siň 7,5g (76%) zieleni malachitowej w postaci zielonych krysztağ·w 

z metalicznym poğyskiem.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [128], [129], [131] 
 

  



 

  

  KWINIZARYNA  
 

OH

Cl

O

O  
 

1,4-dihydroksyantrachinon 
 

C14H8O4 CAS: 81-64-1  
 

MW: 240,34; tt [155]: 194-195
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [156]: 12,73 (s, 2H); 8,20-8,17 (m, 2H); 7,73-7,70 (m, 2H); 7,16 

(s, 2H) 
 

Otrzymywanie: 
OH

Cl

O

O

O

O

O

OH

Cl

H3BO3/H2SO4

 200oC, 4h, 74%
+

 
 

W kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, mieszadğo 

mechaniczne i wkraplacz, umieszcza siň kolejno 11,0g 4-chlorofenolu, 30,0g bezwodnika 

ftalowego, 5,0g kwasu borowego oraz 200,0g (108,7cm
3
) stňŨonego 98% kwasu siarkowego 

(VI). CağoŜĺ ogrzewa siň przez 4 godziny w temperaturze 200
0
C na ğaŦni olejowej. OtrzymanŃ 

mieszaninň ostroŨnie wylewa siň na 500,0g drobno pokruszonego lodu, kt·ry siň znajduje 

w zlewce o pojemnoŜci 2dm
3
. Surowy produkt odfiltrowuje siň i przenosi do kolby 

o pojemnoŜci 2dm
3 

zawierajŃcej 1,0dm
3 

wody destylowanej. CağoŜĺ utrzymuje siň 

w temperaturze wrzenia przez okoğo 30 minut. Nierozpuszczony osad oddziela siň, po czym 

zadaje kolejnym 1dm
3
 wody, doprowadza do wrzenia i sŃczy. Ciepğe, wodne roztwory ğŃczy 

siň, po czym dodaje roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 17,5g wodorotlenku potasu 

w 17,5cm
3
 wody destylowanej i sŃczy na lejku Büchnera. NierozpuszczonŃ pozostağoŜĺ 

przemywa roztworem 4,0g wodorotlenku potasu w 16,0cm
3
 wody destylowanej. Do filtratu 

dodaje siň stňŨony 38% kwas solny, aŨ do uzyskania kwaŜnego odczynu wobec papierka 

Kongo. WytrŃcony surowy produkt odsŃcza siň na lejku B¿chnera, oczyszcza na drodze 

krystalizacji z lodowatego 100% kwasu octowego, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje siň 16,0g (74%) kwinizaryny w postaci pomaraŒczowo-czerwonego 

proszku. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [155] [157] 

 

  



 

  

FLUORESCEINA  
 

O

O OHOH

O  
 

3',6'-dihydroksyspiro[2-benzofurano-3,9'-ksanten]-1-on 
 

C20H12O5 CAS: 2321-07-5 
 

MW: 332,83; tt [158]: 315 - 317
0
C 

1
H NMR (CDCl3) [159]: 10,21 (s, 2H); 8,08 (d, 1H); 7,89 (t, 1H); 7,81 (t, 1H); 7,36 (d, 1H); 

6,64 (d, 2H); 6,10 (dd, 2H); 6,03 (d, 2H)  
 

Otrzymywanie: 

O

O OHOH

O

O

O

O

OH OH
       ZnCl2

180-210oC, 1h,  96%
+

 
 

W porcelanowym tyglu znajdujŃcym siň w ğaŦni olejowej rozgrzanej do temperatury 180
0
C 

umieszcza siň kolejno 3,5g drobno roztartego bezwodnika ftalowego oraz 5,0g rezorcyny. 

CağoŜĺ naleŨy ciŃgle mieszaĺ szklanŃ bagietkŃ. Po stopieniu do mieszaniny reakcyjnej powoli 

dodaje siň, mağymi porcjami, 1,5g chlorku cynku, po czym ogrzewanie prowadzi siň dalej 

w temperaturze 210
0
C przez 1 godzinň. Po tym czasie mieszanin reakcyjna gňstnieje 

co uniemoŨliwia dalsze mieszanie. Po schğodzeniu cağoŜĺ rozdrabnia siň, dodaje 60,0cm
3
 

wody destylowanej oraz 5,5g (3,0cm
3
) stňŨonego 36% kwasu solnego, po czym doprowadza 

do stanu ğagodnego wrzenia. GorŃcŃ mieszaninň sŃczy siň na lejku Büchnera, a osad 

przemywa 30,0cm
3
 gorŃcej wody. Uzyskany barwnik suszy siň w temperaturze 50

0
C. 

Otrzymuje siň 7,5g (96%) fluoresceiny w postaci pomaraŒczowego proszku.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [160], [161] 

  

 

 

  



 

  

BĞŇKIT FTALOCYJANINOWY BN 
 

N

Cu NN

N

N N

N N

 
C32H16N8Cu CAS: 147-14-8 

 

MW: 576,87; tt [162]: 480-600
o
C  

 

Otrzymywanie:   

N

Cu NN

N

N N

N N

O

O

O

NH
2

C
NH

2

O
(NH4)2MnO4/CuCl

C6H3Cl3, 195oC, 3h, 76%
+

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 250cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

termometr, mieszadğo mechaniczne oraz wkraplacz, umieszcza siň kolejno 18,5g bezwodnika 

ftalowego, 20,0g mocznika, 0,1g molibdenianu (VI) amonu oraz 188,5g (130,0cm
3
) 

trichlorobenzenu. Intensywnie mieszajŃc, cağoŜĺ ogrzewa siň w ğaŦni olejowej przez 1 godzinň 

w temperaturze 195
0
C. Nastňpnie, w ciŃgu 2 godzin, utrzymujŃc zadanŃ temperaturň, 

ostroŨnie dodaje siň 5,0g chlorku miedzi (I). Po schğodzeniu, gňstŃ ciecz przesŃcza siň. 

Czerwono-granatowŃ pozostağoŜĺ przemywa siň gorŃcym etanolem do momentu uzyskania 

bezbarwnego przesŃczu, a nastňpnie dalej przemywa gorŃcym 2-molowym kwasem solnym, 

gorŃcym 2-molowym wodorotlenkiem sodu oraz gorŃcŃ wodŃ, po czym uzyskany barwnik 

suszy siň w temperaturze 70
0
C. Otrzymuje siň 13,0g (76%) bğňkitu ftalocyjanowego BN 

w postaci granatowego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [17], [150] 

 

  



 

  

  KWAS FENYLOGLICYNO -2-KARBOKSYLOWY  
 

N

CH
2
COOH

H

COOH

 
 

C9H9NO4 CAS: 612-42-0 
 

MW: 195,54; tt [163]: 208-210
0
C 

1
H NMR (DMSO-d6, ppm) [164]: 12,71 (bs, 1H); 8,10 (bs, 1H); 7,79 (d, 1H); 7,34 (t, 1H); 

6,58 (m, 2H); 3,97 (s, 2H) 
 

Otrzymywanie:   

N

H

H

COOH

C
OHClH

2
C

O N

CH
2
COOH

H

COOH[1] Na2CO3

[2] HCl

H2O, 100oC, 4h, 70%
+

 
 

W tr·jszyjnej kolbie okrŃgğodennej o pojemnoŜci 100cm
3
, zaopatrzonej w chğodnicň zwrotnŃ, 

termometr, mieszadğo mechaniczne i wkraplacz, umieszcza siň kolejno 14,0g kwasu 

antranilowego, 10,0g (6,3cm
3
) kwasu chlorooctowego, oraz roztwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 20,0g wňglanu sodu w 100,0cm
3
 wody destylowanej. CağoŜĺ ogrzewa siň przez 

4 godziny w temperaturze 100
0
C. Po ochğodzeniu do temperatury pokojowej mieszaninň 

reakcyjnŃ zakwasza siň stňŨonym 38% kwasem solnym do pH 2 wobec papierka Kongo 

i pozostawia na noc w celu krystalizacji. Nastňpnie, surowy produkt odsŃcza siň pod 

zmniejszonym ciŜnieniem, oczyszcza na drodze krystalizacji z wody, po czym suszy na 

powietrzu. Otrzymuje siň 14,0g (70%) kwasu fenyloglicyno-2-karboksylowego w postaci 

bezbarwnego ciağa stağego. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [163] 

 
 

  



 

  

INDYGO  
 

N

N

O

OH

H

 
 

2,2ô-bis(2,3-dihydro-3-oksoindololiden) 
 

C16H20N2O2 CAS: 482-89-3 
 

MW: 262,35; tt [165]: 390-392
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [166]: 10,49 (s, 2H); 7,60 (d, 2H); 7,50 (t, 2H); 7,32 (d, 2H); 6,94 

(t, 2H),  
 

Otrzymywanie:  

N

CH
2
COOH

H

COOH

N

N

O

OH

H

 H2O, 200oC, 88%

[1] KOH
[2] HCl
[3] FeCl3

 
 

W porcelanowym tyglu o pojemnoŜci 100cm
3
 umieszcza siň 20,0g wodorotlenku potasu oraz 

3,0cm
3
 wody destylowanej. CağoŜĺ mieszajŃc ogrzewa siň do temperatury 200

0
C. Nastňpnie, 

dodaje siň 6,7g kwasu fenyloglicyno-2-karboksylowego. Ogrzewanie kontynuuje siň do 

momentu otrzymania gňstej, pomaraŒczowej cieczy. Po chğodzeniu do temperatury pokojowej 

masň reakcyjnŃ rozpuszcza siň w 135,0cm
3
 wody, przenosi do kolby okrŃgğodennej 

o pojemnoŜci 250cm
3
, zakwasza stňŨonym 38% kwasem solnym do pH 2 wobec papierka 

Kongo, a nastňpnie dodaje siň roztw·r uzyskany przez rozpuszczenie 0,3g chlorku Ũelaza (III) 

w 9,5cm
3
 wody destylowanej. Otrzymany surowy produkt odsŃcza siň pod zmniejszonym 

ciŜnieniem. Otrzymany produkt rozpuszcza siň w roztworze 6,7g tiosiarczanu sodu i 8,0g 

wodorotlenku sodu w 135,0cm
3
 wody destylowanej, po czym mieszaninň przesŃcza siň na 

sŃczku karbowanym. Za pomocŃ pompki wodnej przez roztwór przepuszcza siň powietrze 

w celu utlenienia leukozwiŃzku. Uzyskany barwnik sŃczy siň pod zmniejszonym ciŜnieniem, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z wody destylowanej, po czym suszy w temperaturze 70
o
C. 

Otrzymuje siň 4,0g (88%) barwnika indygo w postaci granatowego osadu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego:  [17] 

 

 

 

 

 

 

 
  



 

  

MAGNEZON II  
 

N N OHO
2
N

 
 

p-nitrofenyloazo-1-naftol  
 

C16H11N3O3  CAS: 5290-62-0 
 

MW: 293,28;  tt [167]: 277
0
C  

1
H NMR (CDCl3, 400MHz, ppm) [167]: 8,53 (s, 1H); 8,4 (d, 1H); 8,33 (d, 2H); 8,09 (d, 1H); 

7,77 (d, 1H); 7,58 (t, 1H); 7,42 (t, 1H); 7,0 (d, 2H); 6,7 (d, 1H)  
 

Otrzymywanie:   
NH

2

NO
2 OH

N N OHO
2
N

        NaNO2/HCl

+
 H2O, 7-10oC, 95%

 

 

W zlewce o pojemnoŜci 100cm
3
 umieszcza siň 2,5g 4-nitroaniliny, 6,5cm

3
 wody 

destylowanej, a nastňpnie dodaje 7,7g (6,5cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego. ZawartoŜĺ 

zlewki podgrzewa siň, aŨ do rozpuszczenia osadu, nastňpnie roztw·r chğodzi siň zimnŃ wodŃ, 

umieszcza w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ, i energicznie mieszajŃc oziňbia do temperatury 

0-5
0
C. W trakcie oziňbiania wydziela siň chlorowodorek 4-nitroaniliny. 

W osobnej zlewce sporzŃdza siň roztw·r 2,0g azotanu (III) sodu w 4,0cm
3
 wody 

destylowanej, kt·ry powoli dodaje siň do zlewki z chlorowodorkiem 4-nitroaniliny, 

utrzymujŃc temperaturň procesu poniŨej 8
0
C. ZakoŒczenie reakcji diazowania sprawdza siň 

papierkiem jodoskrobiowym.  

W oddzielnej zlewce umieszcza siň  2,6g 1-naftolu, a nastňpnie dodaje roztw·r powstağy 

przez rozpuszczenie 3,5g wodorotlenku sodu w 12,5cm
3
 wody destylowanej. Nastňpnie, 

mieszaninň chğodzi siň w lodzie i dodaje powoli do energicznie mieszanego roztworu soli 

diazoniowej. Po dodaniu cağej iloŜci roztworu zawartoŜĺ zlewki zakwasza siň stňŨonym 

kwasem solnym do odczynu kwaŜnego wobec papierka Kongo. Podczas zakwaszania 

zabarwienie mieszaniny zmienia siň z fioletowego na czerwonobrunatne. Surowy produkt 

sŃczy siň, przemywa wodŃ, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje siň 3,6g 

(95%) barwnika azowego Magnezon II w postaci ciemnopomaraŒczowego proszku.  

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 

 

 

 
  



 

  

ORANŧ METYLOWY 
 

N N N(CH
3
)
2

NaO
3
S

 
 

4-N,N-dimetyloaminoazobenzenosulfonian sodu, 

sól sodowa kwasu 4-N,N-dimetyloaminoazobenzenosulfonowego 
 

C14H14N3SO3Na CAS: 547-58-0 
 

MW: 327,34; tt [168]: >300
0
C 

1
H NMR (CDCl3, ppm) [169]: 7,92 (d, HAR); 7,74 (d, HAR); 6,80 (d, HAR); 3,00 (s, 6HCH3) 

 

Otrzymywanie: 
NH

2

SO
3
H N(CH

3
)
2

N N N(CH
3
)
2

NaO
3
S

        NaNO2/HCl

+
 H2O, 0-5oC, 93%

 
 

W zlewce o pojemnoŜci 200cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo mechaniczne, umieszcza siň 7,0g 

kwasu sulfanilowego i dodaje 2,2g bezwodnego wňglanu sodu, oraz 40,0cm
3
 wody 

destylowanej, a nastňpnie mieszaninň ogrzewa siň w ğaŦni wodnej celem uzyskania 

klarownego roztworu. Po ochğodzeniu do temperatury okoğo 15
0
C dodaje siň, mieszajŃc, 

roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 6,7g azotanu (III) sodu w 13,3cm
3
 wody destylowanej. 

Po oziňbieniu w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ do temperatury 0
0
C wkrapla siň mieszajŃc, 

9,4g roztwór (8,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego w 16,0cm

3
 wody destylowanej, 

utrzymujŃc temperaturň poniŨej 5
0
C. Nastňpnie, dodaje siň powoli pozostağy roztw·r azotanu 

(III) sodu do uzyskania trwağego zabarwienia papierka jodoskrobiowego.  

Do otrzymanego roztworu soli diazoniowej dodaje siň, energicznie mieszajŃc, roztwór 5,0cm
3
 

N,N-dimetyloaniliny w 9,4g (8,0cm
3
) stňŨonego 38% kwasu solnego i 8,0cm

3
 wody 

destylowanej, po czym zawartoŜĺ zlewki pozostawia siň na 15 minut, od czasu do czasu 

mieszajŃc. Nastňpnie, wkrapla siň powoli roztwór 5,0g wodorotlenku sodu w 16,0cm
3
 wody. 

Po zakoŒczeniu wkraplania zawartoŜĺ zlewki ogrzewa siň prawie do wrzenia, do 

rozpuszczenia wiňkszej czňŜci oranŨu metylowego, nastňpnie dodaje 8,0g chlorku sodu 

i ogrzewa do jego rozpuszczenia. Mieszaninň pozostawia siň do ostygniňcia, a nastňpnie 

oziňbia w ğaŦni lodowej z solŃ kuchennŃ. Wydzielony osad odsŃcza siň i przemywa niewielkŃ 

iloŜciŃ nasyconego roztworu chlorku sodu. Celem oczyszczenia zwiŃzek krystalizuje siň 

z wody destylowanej, po czym suszy na powietrzu. Z ğugu po krystalizacji po zatňŨeniu do 

okoğo ӎ objňtoŜci otrzymuje siň dodatkowŃ iloŜĺ barwnika. Otrzymuje siň 12,0g (93%) 

oranŨu metylowego w postaci pomaraŒczowego proszku. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
  



 

  

ORANŧ ɓ-NAFTOLOWY  
 

N N

OH

NaO
3
S

 
 

4-(2-hydroksy-1-naftylazo)benzenosulfonian sodu,  

sól sodowa kwasu 4-(2-hydroksy-1-naftylazo)benzenosulfonowego 
 

C16H11N2SO4Na CAS: 633-96-5 
 

MW: 350,33; tt [170]: 164
0
C 

1
H NMR (DMSO-d6, ppm) [171]: 15,8 (s, 1H); 8,52 (d, 1H); 7,93 (d, 1H); 7,79-7,71 (m, 5H); 

7,60 (d, 1H); 7,44 (d, 1H); 6,88 (d, 1H) 
 

Otrzymywanie: 

NH
2

SO
3
H

OH

N N

OH

NaO
3
S

        NaNO2/HCl

+
 H2O, 0-5oC, 90%

 
W zlewce o pojemnoŜci 200cm

3
, zaopatrzonej w mieszadğo mechaniczne, umieszcza siň 

kolejno 7,0g kwasu sulfanilowego, 2,2g bezwodnego wňglanu sodu i 40,0cm
3
 wody 

destylowanej, a nastňpnie mieszaninň ogrzewa siň do rozpuszczenia w ğaŦni wodnej. 

Po ochğodzeniu do temperatury okoğo 15
0
C dodaje siň, mieszajŃc, roztw·r uzyskany przez 

rozpuszczenie 6,7g azotanu (III) sodu w 13,3cm
3
 wody destylowanej. Po oziňbieniu w ğaŦni 

lodowej z solŃ kuchennŃ do temperatury 0
0
C wkrapla siň, mieszajŃc, roztw·r 9,4g (8,0cm

3
) 

stňŨonego 38% kwasu solnego w 16,0cm
3
 wody destylowanej, utrzymujŃc temperaturň 

poniŨej 5
0
C. Nastňpnie, dodaje siň, powoli, pozostağy roztw·r azotanu (III) sodu do uzyskania 

trwağego zabarwienia papierka jodoskrobiowego. 

W drugiej zlewce o pojemnoŜci 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadğo, rozpuszcza siň 5,8g 

ɓ-naftolu w roztworze 1,8g wodorotlenku sodu w 15,0cm
3
 wody destylowanej, i dodaje 

roztw·r 9,5g bezwodnego wňglanu sodu w 80,0cm
3
 wody destylowanej. Do oziňbionego do 

temperatury okoğo 3
0
C alkalicznego roztworu ɓ-naftolu wlewa siň, energicznie mieszajŃc, 

oziňbionŃ zawiesinň kwasu sulfanilowego tak, aby temperatura nie przekroczyğa 5
0
C. Po 

dodaniu soli diazoniowej cağoŜĺ miesza siň przez 15 minut, a nastňpnie ogrzewa do 

rozpuszczenia wytworzonego barwnika i, po dodaniu 16,0g chlorku sodu, ogrzewa ponownie 

do jego rozpuszczenia. Roztw·r pozostawia siň do ostygniňcia, a nastňpnie chğodzi w ğaŦni 

lodowej z solŃ kuchennŃ. Wydzielony produkt odsŃcza siň, przemywa mağŃ iloŜciŃ 

nasyconego roztworu chlorku sodu, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje 

siň 13,0g (90%) oranŨu ɓ-naftolowego w postaci ciemnoczerwonego proszku, kt·ry moŨe byĺ 

zanieczyszczony chlorkiem sodu. Aby otrzymaĺ czysty produkt, naleŨy rozpuŜciĺ zwiŃzek 

w moŨliwie mağej iloŜci wrzŃcej wody destylowanej i, po ochğodzeniu do temperatury 80
0
C, 

dodaĺ okoğo dwukrotnŃ objňtoŜĺ alkoholu etylowego, po czym pozostawiĺ do samorzutnej 

krystalizacji. Po ostygniňciu z roztworu krystalizuje czysty barwnik, kt·ry sŃczy siň, 

a uzyskany osad suszy na powietrzu. 

ťr·dğo przepisu preparatywnego: [26] 
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(E)-2-(4-METYLOFENYLO)-1-NITROETEN, 87 

(E)-2-FENYLO-1-NITROETEN, 85 

1,1,1-TRICHLORO-3-NITROPROPAN-2-OL, 83 

1,2-DIBROMO-1-(4-NITROFENYLO)-2-

NITROETAN, 105 

1,2-DIBROMO-1-FENYLO-2-NITROETAN, 104 

1,3,5-TRIBROMOBENZEN, 38 

1,3-DIBROMOBENZEN, 37 

1,3-DINITROBENZEN, 13 

1,4-DINITROBENZEN, 45 

1-NITRONAFTALEN, 8 

1-NITROPROPAN-2-OL, 82 

2-(1,3,5-TRIMETOKSYFENYLO)-

NAFTOCHINON, 108 

2-(FENYLOAMINO)-1,4-NAFTOCHINON, 107 

2,4,6-TRIBROMOANILINA, 16 

2-HYDROKSYBENZOESAN METYLU, 63 

2-JODONITROBENZEN, 43 

2-NITROETAN-1-OL, 81 

3-BROMONITROBENZEN, 39 

3-CHLORONITROBENZEN, 35 

3-NITROANILINA, 70 

3-NITROBENZOESAN METYLU, 12 

4,4ô-BIS-(N,N-

DIMETYLOAMINO)TRIFENYLOMETAN, 95 

4,4ô-DI-(N,N-DIMETYLOAMINO) -

TRIFENYLOMETAN, 118 

4-BROMOACETANILID, 17 

4-BROMONITROBENZEN, 11, 40 

4-BROMOTOLUEN, 41 

4-CHLOROFENYLOHYDROKSYLOAMINA, 73 

4-CHLORONITROBENZEN, 10, 36 

4-HYDROKSYBENZOESAN METYLU, 64 

4-JODONITROBENZEN, 44 

4-METYLOFENOL, 46 

4-METYLOFENYLOHYDROKSYLOAMINA, 72 

4-NITROACETANILID, 93 

4-NITROBENZOESAN ETYLU, 61 

4-NITROBENZOESAN IZOPROPYLU, 62 

4-NITROBENZOESAN METYLU, 60 

4-NITROZOFENOL, 14 

4-TOLUENOSULFONIAN 

METYLOIMIDAZOLIOWY, 30  

4-TOLUENOSULFONIAN SODU, 19 

9-NITROANTRACEN, 9 

ACETANILID, 92 

ALIZARINA ŧčĞTA GG, 113 

ANILINA, 69  

ANTRON, 75 

AZOBENZEN, 77 

AZOKSYBENZEN, 78 

BENZANILID, 94 

BENZIMIDAZOL, 24 

BENZOESAN 2-NAFTYLU, 59 

BENZOESAN ETYLU, 57 

BENZOESAN FENYLU, 58 

BENZOESAN METYLU, 56 

BENZOTRIAZOL, 25 

BĞŇKIT FTALOCYJANINOWY BN, 122 

BĞŇKIT MELDOLA, 112 

C-(4-NITROFENYLO)-N-FENYLOIMINA, 89 

C,N-DIFENYLOIMINA, 88 

CHLOREK TERT-BUTYLU, 103 

CHLOROBENZEN, 34 

CHLOROWODOREK 4-NITROZO-N,N-

DIMETYLOANI LINY , 15 

CYNAMONIAN METYLU, 66 

DIFENYLOMETANOL, 74 

DIOCTAN HYDROCHINONU, 55 

DIWODOROFOSFORAN 

TRIETYLOAMONIOWY, 28 

FENYLOHYDROKSYLOAMINA, 71 

FLUORESCEINA, 121 

FTALIMID, 23 

HYDRAZOBENZEN, 76 

HYDRAZON BENZOFENONU, 101 

HYDRAZON FLUORENONU, 100 

INDYGO, 124 

KWAS 2,5-

DIMETYLOBENZENOSULFONOWY, 20 
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KWAS 4-TOLUENOSULFONOWY, 18 

KWAS ACETYLOSALICYLOWY, 65 

KWAS BENZOESOWY, 68 

KWAS CYNAMONOWY, 84 

KWAS FENYLOGLICYNO-2-

KARBOKSYLOWY, 123 

KWAS METAZONOWY, 80 

KWAS SULFANILOWY, 21 

KWINIZARYNA , 120 

MAGNEZON II, 125 

MRÓWCZAN ETANOLOAMINY, 31 

NITROBENZEN, 7 

N-TLENEK C,C,N-TRIFENYLOIMINY, 91 

N-TLENEK C,N-DIFENYLOIMINY, 90 

OCTAN 2-NAFTYLU, 54 

OCTAN AMYLU, 52 

OCTAN BUTYLU, 49 

OCTAN ETANOLOAMINY, 32 

OCTAN ETYLU, 48 

OCTAN FENYLU, 53 

OCTAN IZOBUTYLU, 50 

OCTAN TERT-BUTYLU, 51 

OKSYM 4-CHLOROBENZALDEHYDU, 99 

OKSYM 4-NITROBENZALDEHYDU, 98 

OKSYM BENZOFENONU, 96 

OKSYM CYKLOHEKSANONU, 97 

ORANŧ METYLOWY, 126 

ORANŧ ɓ-NAFTOLOWY, 127 

PARAFUKSYNA, 117 

PIGMENT ZIELONY 88, 111 

SAFRANINA, 114 

SUDAN I, 115 

SUDAN III , 116 

WODOROSIARCZAN 

METYLOIMIDAZOLIOWY, 29  

WODOROSIARCZAN TRIETYLOAMONIOWY, 

27 

ZIELEő MALACHITOWA, 119 

ŧčĞCIEő NAFTYLOWA S, 109 
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