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WWSSTTEEPP  
 

  

 

Niniejsze opracowanie stanowi owoc prac zespołu fizycznej chemii organicznej 

i organokatalizy Politechniki Krakowskiej, w ramach których zebrano w sposób 

usystematyzowany procedury preparatywne użytecznych serii połączeń organicznych, 

stanowiących surowiec do dalszych przekształceń. Niektóre z opisanych połączeń są 

chemikom organikom doskonale znane, ale w naszym wydawnictwie pojawiają 

się w kontekście zmodyfikowanych procedur syntetycznych. Oprócz tego, wiele omówionych 

przez nas połączeń jak dotąd nie gościło na łamach podobnego rodzaju opracowań. Należą 

do nich między innymi metody otrzymywania nitroalkoholi, bloków budulcowych 

potrzebnych w syntezie aldo- i  ketonitronów oraz prostych cieczy jonowych, które to związki 

są tradycyjnym już materiałem badawczym naszego zespołu.  

 Opracowane procedury preparatywne usystematyzowano w kilku tematycznych 

grupach, a dla każdego związku zebrano podstawowe, dostępne w pierwotnym 

piśmiennictwie chemicznym charakterystyki fizyczne przydatne w jego identyfikacji (masa 

cząsteczkowa, gęstość, temperatury przejść fazowych, dane analiz 
1
H NMR) wraz 

ze stosownymi odniesieniami do źródeł.  

 Mamy nadzieję, że opracowanie to będzie pomocne pracownikom jednostek 

naukowych zajmujących się syntezą połączeń organicznych (ze szczególnym uwzględnieniem 

połączeń zawierających 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 okrągłodennej o pojemności 150cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną i mieszadło 

mechaniczne, umieszcza się 30,5g (22,0cm
3
) stężonego 65% kwasu azotowego (V) i – całość 

intensywnie mieszając – dodaje 44,3g (24,0cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). 

Podczas wprowadzania kwasów kolbę należy chłodzić zimną wodą i intensywnie mieszać jej 

zawartość. Uzyskaną na tej drodze mieszaninę nitrującą ochładza się w zimnej wodzie do 

temperatury otoczenia. Następnie, do kolby wprowadza się małymi porcjami 15,6g (17,7cm
3
) 

benzenu, intensywnie mieszając zawartość kolby. Podczas wkraplania benzenu kolbę należy 

chłodzić zimną wodą tak, by temperatura jej zawartości nie przekroczyła 50-55
0
C. Gdy 

temperatura w kolbie przestanie samorzutnie wzrastać, mieszaninę reakcyjną ogrzewa się do 

60
0
C przez 45 minut. Następnie, kolbę chłodzi się do temperatury pokojowej, po czym, jej 

zawartość wylewa do 300,0cm
3
 zimnej wody. Wodną fazę dekantuje się, a organiczną 

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

w 15,0cm
3
 wody destylowanej. Następnie, całość przenosi się do rozdzielacza. Oddzieloną 

fazę organiczną suszy się nad bezwodnym chlorkiem wapnia, a następnie destyluje stosując 

chłodnicę powietrzną. Zbiera się frakcję wrzącą w zakresie 206-210
0
C. Otrzymuje się 20,0g 

(85%) nitrobenzenu w postaci jasnożółtej oleistej cieczy o charakterystycznym gorzkim 

zapachu.  

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 200cm
3
 umieszcza się 55,6g (40,0cm

3
) stężonego 65% 

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

siarkowego (VI). Mieszaninę nitrującą należy przy tym chłodzić, zanurzając kolbę w zimnej 

wodzie. Do mieszaniny nitrującej dodaje się porcjami, wstrząsając energicznie, 50,0g 

sproszkowanego naftalenu. Należy przy tym utrzymywać temperaturę 45-50
0
C. Po dodaniu 

całości mieszaninę ogrzewa się w łaźni wodnej w temperaturze 55-60
0
C w ciągu 30-40 minut, 

aż do zaniku zapachu naftalenu, po czym wylewa się ją do 500,0cm
3
 zimnej wody. Osad 

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

z 200,0cm
3
 wrzącej wody destylowanej, którą następnie odlewa się. Pozostałość poddaje się 

destylacji z parą wodną, celem usunięcia nieprzereagowanego naftalenu. Gorącą pozostałość 

podestylacyjną wylewa się do zlewki z 300,0cm
3
 zimnej wody. Wydzielony w postaci 

granulek 1-nitronaftalen odsącza się i osusza. Surowy produkt oczyszcza się na drodze 

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

się 60,0g (80%) 1-nitronaftalenu w postaci żółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [6] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
  



9 

  

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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej we wkraplacz, 

termometr i mieszadło mechaniczne, umieszcza się 20,0g drobno sproszkowanego antracenu, 

a następnie dodaje 83,9g (80,0cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego. Kolbę umieszcza się 

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

3
) stężonego 65% 

kwasu azotowego (V), intensywnie mieszając całość. Szybkość wprowadzania kwasu należy 

dobrać tak, by temperatura wewnątrz kolby nie przekroczyła 30
0
C. Po wprowadzeniu całości, 

zawartość kolby miesza się jeszcze przez 1 godzinę, po czym filtruje w celu oddzielenia 

nieprzereagowanego antracenu. Do przesączu powoli wkrapla się mieszaninę 59,0g (50,0cm
3
) 

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

Wytrącający się jasnożółty osad odfiltrowuje się na lejku sitowym i przemywa dwiema 

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

3
 

porcjami wody. Osad przenosi się następnie do porcelanowego moździerza i rozciera 

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

destylowanej. Tworzący się pomarańczowy osad odfiltrowuje się na lejku sitowym 

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

wodorotlenku sodu w 120,0cm
3
 wody destylowanej, a następnie kilkoma dużymi porcjami 

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

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

powietrzu. Otrzymuje się 15,0-17,0g (60-68%) 9-nitroantracenu w postaci jasnożółtego 

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [7], [8] 
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  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 pojemności 150cm
3
 umieszcza się 12,6g (9,1cm

3
) stężonego 65% kwasu 

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

Do tak przygotowanej mieszaniny nitrującej dodaje się małymi porcjami, intensywnie 

mieszając, 14,6g (13,2cm
3
) chlorobenzenu. Temperaturę mieszaniny reakcyjnej utrzymuje się 

na poziomie 25-30
0
C. Całość ogrzewa się przez 2 godziny w łaźni wodnej o temperaturze                       

48-50
0
C,

 
w dalszym ciągu mieszając. Po ochłodzeniu, zawartość zlewki wylewa się na 40,0g 

drobno pokruszonego lodu, a następnie dekantuje się wodę znad wydzielonej półstałej masy 

(mieszanina 2-chloronitrobenzenu i 4-chloronitrobenzenu). Pozostałość przemywa się 

dwiema porcjami wody – wpierw o temperaturze 70
0
C, następnie o temperaturze pokojowej. 

Surowy, półstały produkt odsącza się na lejku sitowym otrzymując przesącz (I) i osad (I) 

zawierający 4-chloronitrobenzen zanieczyszczony małą domieszką izomerycznego                      

2-chloronitrobenzenu. Osad wprowadza się do 60,0cm
3
 ciepłej wody destylowanej 

o temperaturze 70
0
C i miesza, a następnie dekantuje, a półstałą masę oziębia i sączy na lejku 

sitowym otrzymując osad (II) i przesącz (II).  

Z przesączów (I) oraz (II) można odzyskać jeszcze trochę 4-chloronitrobenzenu. W tym celu 

oba przesącze łączy się, oddziela oleistą warstwę, którą suszy się za pomocą chlorku wapnia, 

odsącza i oziębia. Wydzielony osad to oczekiwany produkt. Oleistą warstwę zawierającą       

1-chloronitrobenzen można poddać destylacji pod zmniejszonym ciśnieniem. Surowy produkt 

(osad (II)) oraz część odzyskaną z przesączów łączy się i oczyszcza na drodze krystalizacji 

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

35%) 4-chloronitrobenzenu w postaci białożółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną i mieszadło 

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

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

kwasów kolbę należy chłodzić zimną wodą i intensywnie mieszać jej zawartość. Uzyskaną na 

tej drodze mieszaninę nitrującą ochładza się w zimnej wodzie do temperatury otoczenia. 

Następnie, do kolby wprowadza się z wkraplacza w ciągu 15 minut 6,0g (4,0cm
3
) 

bromobenzenu, intensywnie mieszając zawartość kolby. Podczas wkraplania bromobenzenu 

kolbę należy chłodzić zimną wodą tak, by temperatura jej zawartości nie przekroczyła 

50-60
0
C. Gdy temperatura w kolbie przestanie samorzutnie wzrastać, mieszaninę reakcyjną 

ogrzewa się w 100
0
C przez 30 minut. Następnie, kolbę chłodzi się do temperatury pokojowej, 

po czym jej zawartość wylewa do 100,0cm
3
 zimnej wody. Surowy produkt odsącza się na 

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

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

w postaci jasnożółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zapatrzonej w mieszadło mechaniczne, 

umieszcza się 73,6g (40,0 cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Całość schładza się 

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

3
) benzoesanu metylu. Utrzymując temperaturę 

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

3
) stężonego 

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

Po wprowadzeniu roztworów całość intensywnie miesza się jeszcze przez 15 minut, po czym 

wylewa na 130,0g drobno pokruszonego lodu. Surowy produkt odsącza się na lejku sitowym, 

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

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

krystalicznego ciała stałego. Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
 zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną umieszcza 

się 15,0g (10,8cm
3
) stężonego 65% kwasu azotowego (V), a następnie dodaje 25,0g

 
(14,0cm

3
) 

stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Do tak przygotowanej mieszaniny nitrującej dodaje 

się małymi porcjami, wstrząsając kolbą, 10,0g (8,3cm
3
) nitrobenzenu. Po zakończeniu 

dodawania nitrobenzenu zawartość kolby ogrzewa się do wrzenia przez 1 godzinę, co jakiś 

czas wstrząsając zawartość kolby. Następnie, mieszaninę nieznacznie chłodzi się i wlewa 

do dużej zlewki z 200,0cm
3
 zimnej wody. Zestalony produkt odsącza się na lejku sitowym 

i bardzo dokładnie przemywa wodą, aż przesącz będzie miał odczyn obojętny. Surowy 

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

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

lub białożółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 pojemności 1000cm
3
, zaopatrzonej w termometr,

 
umieszcza się 400,0g drobno 

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

całość oziębia się do temperatury 1-2
0
C. Mieszając, wkrapla się roztwór 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 wzrosnąć do 10

0
C. 

Po zakończeniu dozowania mieszaninę odstawia się na 2 godziny, po czym odsącza 

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

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

kremowego krystalicznego ciała stałego.  

Źródło 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 
 

C8H10N2O∙HCl 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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

termometr, mieszadło mechaniczne i wkraplacz umieszcza się 6,1g N,N-dimetyloaniliny, 

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

Intensywnie mieszając i schładzając w łaźni lodowej mieszaninę reakcyjną, wkrapla 

się roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 3,6g azotanu (III) sodu w 25,0cm
3
 wody 

destylowanej z taką prędkością, aby temperatura nie przekraczała 5
0
C. Szybkość dozowania 

należy również zmniejszyć, jeżeli zostanie zaobserwowane wydzielenie tlenków azotu. 

Po zakończeniu wkraplania całość miesza się przez 2 godziny w temperaturze 5
0
C. 

Wytrącony osad odfiltrowuje się na lejku Büchnera, przemywa małą ilością zimnej wody oraz 

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

się 8,0g (90%) chlorowodorku 4-nitrozodimetyloaniliny w postaci żółtego ciała stałego. 

Źródło 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 pojemności 250cm
3
 umieszcza się 10,0g aniliny w 42,0g (40cm

3
) lodowatego 

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

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

zawartość zlewki należy chłodzić w wodzie, gdyż reakcja jest egzotermiczna. Po reakcji 

produkt ma konsystencję pasty i barwę ciemnopomarańczową. Mieszaninę przenosi 

się do 200cm
3
 wody destylowanej, a wydzielony osad odsącza, przemywa wodą i osusza. 

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

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

2,4,6-tribromoaniliny w postaci beżowego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 stożkowej o pojemności 350cm
3
 sporządza się roztwór 6,7g drobno 

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

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

3
) lodowatego 

100% kwasu octowego. Roztwór bromu przenosi się do wkraplacza zamocowanego nad kolbą 

stożkową. Kolbę tą umieszcza się w zimnej wodzie i wkrapla powoli roztwór bromu, stale 

wstrząsając. Mieszaninę reakcyjną pozostawia się w temperaturze pokojowej, wstrząsając 

nią od czasu do czasu przez 30 minut, następnie wylewa do 200,0cm
3
 wody, a kolbę 

przemywa około 500,0cm
3
 wody. Jeśli mieszanina jest wyraźnie zabarwiona, to należy, 

mieszając energicznie, dodać tyle roztworu disiarczynu sodu, aby usunąć zabarwienie. 

Wydzielający się krystaliczny osad odsącza się na lejku Büchnera, przemywa starannie zimną 

wodą i odciska możliwie dokładnie szerokim szklanym korkiem. Surowy produkt oczyszcza 

się na drodze krystalizacji z rozcieńczonego alkoholu metylowego, po czym uzyskany osad 

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

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 (rozkład) 

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 okrągłodennej o pojemności 50cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, umieszcza 

się 9,2g (10,6cm
3
) toluenu, a następnie dodaje 10,6g (5,8cm

3
) stężonego 98% kwasu 

siarkowego (VI). Zawartość kolby ogrzewa się pod dygestorium, aż do zaniku warstwy 

toluenu (około 1,5 godziny). W przypadku użycia większych ilości reagentów stosuje 

się nasadkę azeotropową, a reakcję prowadzi się do zebrania odpowiedniej ilości wody. 

Po wystudzeniu dolewa się około 8,7g (10,0cm
3
) toluenu. Surowy produkt odsącza się, 

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

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

ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną umieszcza 

się 9,1g (10,5cm
3
) toluenu, a następnie dodaje 10,3g (5,6cm

3
) stężonego 98% kwasu 

siarkowego (VI). Zawartość kolby ogrzewa się pod dygestorium, aż do zaniku warstwy 

toluenu (około 1,5 godziny). Mieszaninę studzi się, a następnie wlewa do 40,0cm
3
 zimnej 

wody. Wytrącone produkty uboczne oddziela się na lejku Büchnera. Do przesączu w dużej 

zlewce dodaje się małymi porcjami 5,0g wodorowęglan sodu. Następnie, roztwór ogrzewa się 

do wrzenia, wysala i sączy na gorąco. Po ochłodzeniu krystaliczny osad odsącza 

się i ponownie krystalizuje z 40,0cm
3
 wody destylowanej z dodatkiem chlorku sodu i węglem 

aktywnym. Z ochłodzonego przesączu otrzymuje się uwodnione kryształy, które należy 

rozetrzeć i wysuszyć na powietrzu. Uzyskany produkt jest zanieczyszczony chlorkiem sodu, 

który należy usunąć przez ekstrakcję wrzącym alkoholem metylowym w aparacie Soxhleta. 

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

ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
 umieszcza się 5,1g (6,0cm

3
) 

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

(VI), mieszając zawartość delikatnie mieszadłem magnetycznym. Kolbkę umieszcza 

się w łaźni wodnej o temperaturze 70
0
C i ogrzewa przez 10-15 minut pod chłodnicą zwrotną, 

ostrożnie mieszając zawartość. Reakcja jest zakończona w chwili zniknięcia warstwy ksylenu 

z powierzchni kwasu. Po ochłodzeniu do temperatury pokojowej zawartość kolby przenosi 

się do zlewki o pojemności 100cm
3
, ostrożnie dodaje 5,0cm

3
 wody destylowanej, a następnie 

oziębia w łaźni lodowej z solą kuchenną. Wytrącony osad odsącza się przez szklany lejek 

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

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 (rozkład) 

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 się 49,7g (27,0cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI), 

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

3
) aniliny, ciągle mieszając. Parownicę ogrzewa się 

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

parownicy cały czas należy mieszać, następnie zostawia się ją do lekkiego wystudzenia 

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

3
 zimnej wody. Mieszaninę ogrzewa się do wrzenia, 

do momentu rozpuszczenia całego osadu (w razie konieczności należy dodać więcej wody), 

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

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

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
 z długą szyją umieszcza się 15,0g bezwodnika 

ftalowego, zmieszanego dokładnie z 3,0g mocznika, a następnie ogrzewa w łaźni olejowej 

w temperaturze 130-135
0
C. Po stopieniu rozpoczyna się reakcja, której towarzyszy 

intensywne pienienie, powodujące po około 10-20 minutach trzykrotny wzrost objętości 

mieszaniny. Jednocześnie, następuje wzrost temperatury wewnątrz kolby do 150-160
0
C, 

po czym mieszanina zestala się. Przerywa się wtedy ogrzewanie i pozostawia do ostygnięcia. 

Następnie, po dodaniu 12,0cm
3
 wody destylowanej, rozdrabnia się zastygniętą mieszaninę, 

odsącza, przemywa małą ilością wody destylowanej, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje się 13,0g (88%) ftalimidu w postaci białego krystalicznego ciała 

stałego. 

Źródło 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]: 7,22–7,59 (m, 4H); 5,0 (s,1H); 2,51 (s, 1H) 

 

Otrzymywanie:   
 

NH
2

NH
2

NHN
         HCOOH

   100oC, 2h, 85%

 
 

W kolbie okrągłodennej o pojemności 250 cm
3
 umieszcza się 5,4g 1,2-fenylenodiaminę, 

a następnie dodaje 3,5g stężonego 90% kwasu mrówkowego (3,2cm
3
). Mieszaninę ogrzewa 

się w temperaturze  100
0
C przez 2 godziny, następnie chłodzi się i, stale mieszając zawartość 

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

alkalicznego wobec papierka Kongo. Surowy benzimidazol odsącza się pod zmniejszonym 

ciśnieniem, przemywa lodowatą wodą, dobrze odciska i ponownie przemywa 5,0cm
3
 zimnej 

wody. Surowy produkt oczyszcza się na drodze krystalizacji z wody destylowanej, następnie 

sączy się i powoli chłodzi do temperatury około 10
0
C. Wykrystalizowany osad przemywa się 

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

0
C. Otrzymuje się 5,0g (85%) 

benzimidazolu w postaci jasnobrązowego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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]: 7,95–7,92 (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 pojemności 150cm
3 

umieszcza się 10,8g 1,2-fenylenodiaminę, a następnie dodaje 

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

3
 wody destylowanej. W razie 

trudności z uzyskaniem klarownego roztworu mieszaninę należy nieco ogrzać. Roztwór 

chłodzi się do temperatury 15
0
C, po czym, wkrapla roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 

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

naczynia za pomocą mieszadła magnetycznego. Mieszanina samorzutnie ogrzewa się 

i w ciągu 2-3 minut osiąga temperaturę 85
0
C, następnie zaczyna stygnąć, przy czym zmianie 

ulega barwa mieszaniny z intensywnie czerwonej na jasnobrązową. Zawartość zlewki miesza 

się jeszcze przez 15 minut. W tym czasie temperatura obniża się do 35-40
o
C. Mieszaninę 

oziębia się jeszcze bardziej zanurzając zlewkę w łaźni lodowej z solą kuchenną na okres 

30 minut. Wydzielony jasnobrązowy osad odsącza się pod zmniejszonym ciśnieniem 

i przemywa trzema 30,0cm
3 

porcjami wody z lodem. Następnie, surowy produkt rozpuszcza 

się w 130,0cm
3
 wrzącej wody, dodaje węgla aktywnego, sączy, a przesącz pozostawia, 

do ostygnięcia. Gdy temperatura spadnie do około 50
0
C zaszczepia się roztwór kilkoma 

kryształami surowego benzotriazolu. Mieszaninę pozostawia się, aby powoli osiągnęła 

temperaturę pokojową celem uniknięcia wydzielania się związku w postaci oleju, po czym 

bardziej oziębia w łaźni lodowej z solą kuchenną, powstały produkt odsącza, po czym 

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

słomkowożółtych igieł. 
Źródło przepisu preparatywnego: [6]  
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WODOROSIARCZAN TRIETYLOAMONIOWY 
 

C
2
H

5

N
+

C
2
H

5

EtC
2
H

5

 

HSO4

-

  
  

TEAS, [TEA]HSO4
-
, [Et3NH

+
]HSO4

-
  

 

C6H16N∙HO4S  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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 50cm
3
, znajdującej się w łaźni lodowej 

z solą kuchenną, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadło magnetyczne, 

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

3
) dichlorometanu. 

Utrzymując temperaturę poniżej -5
0
C do mieszaniny dodaje się kroplami 4,9g (2,7cm

3
) 

stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Od momentu wkroplenia całości kwasu zawartość 

kolby miesza się jeszcze w temperaturze pokojowej przez 60 minut. Po upływie tego czasu 

mieszaninę przemywa się 14,3g (20,0cm
3
) eteru dietylowego, a następnie pozostałość suszy 

pod próżnią. Produkt jest higroskopijny i należy go przechowywać w szczelnie zamykanym, 

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

trietyloamoniowego w postaci białej krystalicznej masy. 

Źródło 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

-
  

 

C6H16N∙H2O4P  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 okrągłodennej o pojemności 50cm
3
, znajdującej się w łaźni lodowej 

z solą kuchenną, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadło magnetyczne, 

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

3
) dichlorometanu. 

Utrzymując temperaturę poniżej 0
0
C do mieszaniny dodaje się kroplami 4,9g (2,6cm

3
) 

stężonego 85% kwasu fosforowego (V). Od momentu wkroplenia całości kwasu zawartość 

kolby miesza się jeszcze w temperaturze pokojowej przez 2 godziny. Po upływie tego czasu 

mieszaninę przemywa się 14,3g (20,0cm
3
) eteru dietylowego, a następnie pozostałość suszy 

pod próżnią. Produkt jest higroskopijny i należy go przechowywać w szczelnie zamykanym, 

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

trietyloamoniowego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [30] 
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WODOROSIARCZAN METYLOIMIDAZOLIOWY 
 

NN
HCH

3
 

+ HSO4

-

 
  

[HMIM]
+
HSO4

-
  

 

C4H6N2∙H2O4S  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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 50cm
3
, znajdującej się w łaźni lodowej 

z solą kuchenną, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadło magnetyczne, 

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

3
) acetonitrylu. 

Utrzymując temperaturę poniżej 0
0
C do mieszaniny dodaje się kroplami 3,9g (2,1cm

3
) 

stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Od momentu wkroplenia całości kwasu zawartość 

kolby miesza się jeszcze przez 30 minut w łaźni lodowej z solą kuchenną, po czym usuwa 

ją i mieszaninę reakcyjną miesza kolejne 2 godziny w temperaturze pokojowej. Po upływie 

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

a następnie pozostałość suszy pod próżnią. Produkt jest higroskopijny i należy 

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

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

Źródło 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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 50cm
3
, znajdującej się w łaźni lodowej 

z solą kuchenną, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadło magnetyczne, 

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

3
) 

dichlorometanu. Utrzymując temperaturę poniżej -5
0
C do mieszaniny dodaje się kroplami 

6,9g kwasu 4-toluenosulfonowego. Od momentu wkroplenia całości kwasu zawartość kolby 

miesza się jeszcze w temperaturze pokojowej przez 2 godziny. Po upływie tego czasu 

mieszaninę przemywa się 14,3g (20,0cm
3
) eteru dietylowego, a następnie pozostałość suszy 

pod próżnią. Produkt jest higroskopijny i należy go przechowywać w szczelnie zamykanym, 

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

trietyloamoniowego. 

Źródło 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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 50cm
3
, znajdującej się w łaźni lodowej 

z solą kuchenną, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadło magnetyczne, 

umieszcza się 12,0g (12,1cm
3
) etanoloaminy. Utrzymując temperaturę poniżej 0

0
C 

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

tak by temperatura nie wzrastała zbyt gwałtownie i nie przekroczyła 15
0
C. Od momentu 

wkroplenia całości kwasu zawartość kolby miesza się jeszcze przez 24 godziny 

w temperaturze pokojowej. Po upływie tego czasu mieszaninę przemywa się dwiema 

porcjami 7,2g (10,0cm
3
) eteru dietylowego, a następnie pozostałość suszy pod próżnią. 

Produkt jest higroskopijny i należy go przechowywać w szczelnie zamykanym, 

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

Źródło 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  
 

C2H7NO∙C2H4O2  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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 50cm
3
, znajdującej się w łaźni lodowej 

z solą kuchenną, zaopatrzonej we wkraplacz i termometr oraz mieszadło magnetyczne 

umieszcza się 6,0g (6,1cm
3
) etanoloaminy. Utrzymując temperaturę poniżej 10

0
C 

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

by temperatura nie wzrastała zbyt gwałtownie i nie przekroczyła 15
0
C. Od momentu 

wkroplenia całości kwasu zawartość kolby miesza się jeszcze przez 24 godziny 

w temperaturze pokojowej. Po upływie tego czasu mieszaninę przemywa się dwiema 

porcjami 7,2g (10,0cm
3
) eteru dietylowego, a następnie pozostałość suszy pod próżnią. 

Produkt jest higroskopijny i należy go przechowywać w szczelnie zamykanym, 

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

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 1000cm
3
 umieszcza się kolejno 62,5g pięciowodnego 

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

do rozpuszczenia. Do gorącego roztworu dodaje się, mieszając, 13,0g wodorosiarczanu (IV) 

sodu i roztwór powstały przez rozpuszczenie 8,0g wodorotlenku sodu w 100,0cm
3
 wody 

destylowanej. Po oziębieniu dekantuje się roztwór znad bezbarwnego chlorku miedzi (I) 

i przemywa osad dwukrotnie zimną wodą, zakwaszoną kwasem siarkowym (VI), a następnie 

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

temperatury 0
0
C.  

W trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło, 

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

3
) stężonego 38% 

kwasu solnego, a następnie dodaje 18,6g (18,2cm
3
) aniliny. Do oziębionego w łaźni lodowej 

z solą kuchenną do temperatury 0
0
C roztworu wkrapla się powoli, mieszając, oziębiony 

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

mieszaniny poniżej 5
0
C. Dodawanie roztworu azotanu przerywa się po uzyskaniu trwałego 

niebieskiego zabarwienia papierka jodoskrobiowego.  

Do kolby z roztworem chlorku miedzi (I) wlewa się, mieszając, otrzymany zimny roztwór soli 

diazoniowej, po czym usuwa się łaźnię chłodzącą i pozostawia mieszaninę do ostygnięcia 

w temperaturze pokojowej. W celu zakończenia reakcji mieszaninę ogrzewa się, mieszając, 

w łaźni wodnej do temperatury 60
0
C, aż do zaprzestania wydzielania się azotu. Następnie, 

kolbę zaopatruje się w nasadkę do destylacji z parą wodną i oddestylowuje chlorobenzen oraz 

wodę. Surowy chlorobenzen oddziela się w rozdzielaczu od warstwy wodnej, przemywa 

roztworem 2,0g wodorotlenku sodu w 18,0cm
3
 wody destylowanej oraz taką samą ilością 

stężonego kwasu siarkowego (IV), a następnie wodą, po czym suszy nad bezwodnym 

siarczanem (VI) magnezu. Po osuszeniu destyluje się, zbierając frakcję wrzącą 

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

cieczy o charakterystycznym zapachu migdałów. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
 rozpuszcza się na gorąco 24,9g pięciowodnego 

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

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

wody destylowanej, całość intensywnie mieszając. Wytrącony osad przemywa się wodą, 

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

na wrażliwość soli miedziowej na działanie powietrza, kolbę należy szczelnie zamknąć.  

Osobno, w zlewce o pojemności 100cm
3
 rozpuszcza się 10,4g 3-nitroaniliny w 9,3cm

3
 15% 

kwasu solnego. Kolbę umieszcza się w łaźni chłodzącej, i gdy temperatura jej zawartości 

spadnie poniżej 5
0
C dodaje się, mieszając, roztwór 5,2g azotanu (III) sodu w 15,0cm

3
 wody 

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

dodawania przeprowadza się próbę z papierkiem jodoskrobiowym na obecność wolnego 

kwasu azotowego (III).  

Jeżeli w czasie rozpuszczania aminy w kwasie mineralnym wytrącają się osady, diazowanie 

prowadzi się w zawiesinie. Roztwór ten dodaje się szybko, mieszając, do znajdującego się w 

kolbie roztworu soli miedziowej. Ważne jest, aby podczas mieszania roztworów temperatura 

reakcji wynosiła około 0
0
C. Następnie, mieszaninę reakcyjną ogrzewa się w łaźni wodnej, 

pod chłodnicą zwrotną, do czasu zaprzestania wydzielania się azotu. Produkt reakcji 

oddestylowuje się z parą wodną, aż do uzyskania klarowanego roztworu. Wydzielony po 

oziębieniu osad oddziela się przez dekantację, przemywa 1% wodnym roztworem 

wodorotlenku sodu, ogrzanym do temperatury 50
0
C, celem usunięcia powstałego 

równocześnie fenolu, i sączy. Oddzielony osad przemywa się małą ilością wody, po czym 

suszy na powietrzu. Surowy produkt można oczyścić na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego. Otrzymuje się 9,5g (80%) 3-chloronitrobenzenu w postaci jasnożółtego 

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
 rozpuszcza się na gorąco 24,9g pięciowodnego 

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

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

intensywnie mieszając. Wytrącony osad przemywa się wodą, dekantuje i rozpuszcza w 47,2g 

(40,0cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego. Ze względu na wrażliwość soli miedziowej 

na działanie powietrza, kolbę należy szczelnie zamknąć.  

Osobno, w zlewce o pojemności 100cm
3
 rozpuszcza się 10,4g 4-nitroaniliny w 9,3cm

3
 15% 

kwasu solnego. Kolbę umieszcza się w łaźni chłodzącej. Gdy temperatura spadnie poniżej 

5
0
C dodaje się, mieszając, roztwór 5,2g azotanu (III) sodu w 15,0cm

3
 wody destylowanej. 

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

przeprowadza się próbę z papierkiem jodoskrobiowym na obecność wolnego kwasu 

azotowego (III).  

Jeżeli w czasie rozpuszczania aminy w kwasie mineralnym wytrącają się osady, diazowanie 

prowadzi się w zawiesinie. Roztwór ten dodaje się, szybko, mieszając, do znajdującego się 

w kolbie roztworu soli miedziowej. Ważne jest, aby podczas mieszania roztworów 

temperatura reakcji wynosiła około 0
0
C. Następnie, mieszaninę reakcyjną ogrzewa się w łaźni 

wodnej, pod chłodnicą zwrotną, do czasu zaprzestania wydzielania się azotu. Produkt reakcji 

oddestylowuje się z parą wodną, aż do uzyskania klarowanego roztworu. Wydzielony po 

oziębieniu osad oddziela się przez dekantację, przemywa 1% wodnym roztworem 

wodorotlenku sodu, ogrzanym do temperatury 50
0
C, celem usunięcia powstałego 

równocześnie fenolu i sączy. Uzyskany osad przemywa się małą ilością wody, po czym suszy 

na powietrzu. Surowy produkt można oczyścić na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego. Otrzymuje się 12,2g (80%) 4-chloronitrobenzenu w postaci jasnożółtego 

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 1000cm

3
 rozpuszcza się na gorąco 16,0g 

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

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

Do tak otrzymanej mieszaniny wprowadza się roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 4,0g 

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

bromku miedzi (I). Po oziębieniu mieszaniny, wytrącony osad dekantuje się, przemywa wodą 

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

wrażliwości soli miedziowej na działanie tlenu z powietrza naczynie zamyka się szczelnie do 

czasu dalszej przeróbki. W kolbie o pojemności 500cm
3
 umieszcza się roztwór 27,0g 

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

3
) 

stężonego 98% kwasu siarkowego (VI) i ogrzewa przez 30 minut. Następnie, zawartość kolby 

oziębia się do temperatury 0-5
0
C w łaźni lodowej z solą kuchenną. Chłodzenie przyspiesza 

się, dodając do kolby około 50,0g drobno pokruszonego lodu. Następnie, dodaje się powoli, 

często wstrząsając, roztwór 17,5g azotanu (III) sodu w 30,0cm
3
 wody destylowanej, aż do 

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

jodoskrobiowego). Temperaturę mieszaniny utrzymuje się poniżej 10
0
C.  

Do przygotowanego i oziębionego do temperatury 0
0
C roztworu katalizatora dodaje się zimny 

roztwór (poniżej 10
0
C) soli diazoniowej z taką szybkością, aby temperatura nie przekroczyła 

10
0
C. Po jej dodaniu kolbę ogrzewa się w łaźni wodnej, przy czym uwalnia się azot i produkt 

reakcji (w przypadku silnego pienienia należy dodać kilka cm
3
 eteru dietylowego). 

Po zakończeniu wydzielania się gazu produkt reakcji oddestylowuje się z parą wodną. 

Następnie, destylat alkalizuje się 20% wodnym roztworem wodorotlenku sodu, dobrze 

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

związek przemywa się 92,0g (50,0cm
3
, 98%) ciepłego (30

0
C) stężonego kwasu siarkowego 

(VI), potem wodą, roztworem wodorotlenku sodu, i znowu wodą. Jeśli 1,3-dibromobenznen 

zaczyna krzepnąć, roztwory używane do przemycia należy podgrzać do temperatury 30
0
C. 

W ten sposób unika się znacznych strat. Surowy produkt suszy się nad bezwodnym 

siarczanem (VI) magnezu, lekko ogrzewa, sączy i destyluje przez chłodnicę powietrzną, 

zbierając frakcję w temperaturze 218-219
0
C. Otrzymuje się 38,0g (65%) 1,3-dibromobenzenu 

w postaci jasnobrązowego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [11] 



38 

  

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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę 

zwrotną, rozpuszcza się, ogrzewając w łaźni wodnej, 10,0g 2,4,6-tribromoanliny w 48,4g 

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

3
) toluenu. Do gorącego roztworu, poprzez 

boczną szyjkę kolby, dodaje się 6,4g (3,5cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI), 

poruszając łagodnie kolbą, a następnie boczny otwór ponownie zamyka się korkiem i całość 

ogrzewa w łaźni wodnej, do chwili, gdy bezbarwny roztwór zacznie wrzeć. Kolbę zdejmuje 

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

Po każdym dodaniu substancji zatyka się otwór szyjki kolbki i wstrząsa nią energicznie. 

Kolejną porcję soli dodaje się, gdy reakcja zaczyna przebiegać spokojnie. Kolbę należy 

ogrzewać we wrzącej łaźni wodnej tak długo, dopóki wydziela się gaz, wstrząsając od czasu 

do czasu. Następnie, roztwór pozostawia się na 10 minut do ostygnięcia, po czym zanurza się 

kolbę w łaźni lodowej z solą kuchenną. Z roztworu krystalizuje mieszanina 

1,3,5-tribromobenzenu i siarczanu (VI) sodu. Osad ten odsącza się, przemywa niewielką 

ilością alkoholu etylowego, a następnie kilkakrotnie wodą celem usunięcia soli. Pozostałość 

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

i 30,0cm
3 

wody destylowanej, dodaje węgla aktywnego i sączy przez lejek z płaszczem 

grzewczym. Surowy produkt odsącza się, przemywa niewielką ilością oziębionego alkoholu 

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

1,3,5-tribromobenzenu w postaci jasnożółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
 rozpuszcza się na gorąco 24,9g pięciowodnego 

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

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

destylowanej. Wytrącony osad przemywa się wodą, dekantuje i rozpuszcza w 60,0g (40,0cm
3
) 

stężonego 48% kwasu bromowodorowego. Ze względu na wrażliwość soli miedziowej na 

działanie powietrza, kolbę należy szczelnie zamknąć.  

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

3
 15% kwasu 

bromowodorowego. Kolbę umieszcza się w łaźni chłodzącej. Gdy temperatura spadnie 

poniżej 5
0
C dodaje się, mieszając, roztwór 5,2g azotanu (III) sodu w 15,0cm

3
 wody 

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

dodawania przeprowadza się próbę z papierkiem jodoskrobiowym na obecność wolnego 

kwasu azotowego (III).  

Jeżeli w czasie rozpuszczania aminy w kwasie mineralnym wytrącają się osady, diazowanie 

prowadzi się w zawiesinie, mieszając. Roztwór ten dodaje się szybko, mieszając, 

do znajdującego się w kolbie roztworu soli miedziowej. Ważne jest, aby podczas mieszania 

roztworów temperatura reakcji wynosiła około 0
0
C. Następnie, mieszaninę reakcyjną ogrzewa 

się w łaźni wodnej, pod chłodnicą zwrotną, do czasu zaprzestania wydzielania się azotu. 

Produkt reakcji oddestylowuje się z parą wodną, aż do uzyskania klarowanego roztworu. 

Wydzielony po oziębieniu osad oddziela się przez dekantację, przemywa 1% wodnym 

roztworem wodorotlenku sodu ogrzanym do temperatury 50
0
C, celem usunięcia powstałego 

równocześnie fenolu, i sączy. Związek przemywa się małą ilością wody, po czym uzyskany 

osad suszy na powietrzu. Surowy produkt można oczyścić na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego. Otrzymuje się 9,5g (80%) 3-bromonitrobenzenu w postaci jasnożółtego 

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
 rozpuszcza się na gorąco 24,9g pięciowodnego 

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

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

destylowanej. Wytrącony osad przemywa się wodą, dekantuje i rozpuszcza w 60,0g (40,0cm
3
) 

stężonego 48% kwasu bromowodorowego. Ze względu na wrażliwość soli miedziowej na 

działanie powietrza, kolbę należy szczelnie zamknąć.  

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

3
 15% kwasu 

bromowodorowego. Kolbę umieszcza się w łaźni chłodzącej. Gdy temperatura spadnie 

poniżej 5
0
C dodaje się, mieszając, roztwór 5,2g azotanu (III) sodu w 15,0cm

3
 wody 

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

dodawania przeprowadza się próbę z papierkiem jodoskrobiowym na obecność wolnego 

kwasu azotowego (III).  

Jeżeli w czasie rozpuszczania aminy w kwasie mineralnym wytrącają się osady, diazowanie 

prowadzi się w zawiesinie, mieszając. Roztwór ten dodaje się, szybko mieszając, 

do znajdującego się w kolbie roztworu soli miedziowej. Ważne jest, aby podczas mieszania 

roztworów temperatura reakcji wynosiła około 0
0
C. Następnie, mieszaninę reakcyjną ogrzewa 

się na łaźni wodnej, pod chłodnicą zwrotną, do czasu zaprzestania wydzielania się azotu. 

Produkt reakcji oddestylowuje się z parą wodną, aż do uzyskania klarowanego roztworu. 

Wydzielony po oziębieniu osad oddziela się przez dekantację, przemywa 1% wodnym 

roztworem wodorotlenku sodu ogrzanym do temperatury 50
0
C, celem usunięcia powstałego 

równocześnie fenolu, i sączy. Związek przemywa się małą ilością wody destylowanej, po 

czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Surowy produkt można oczyścić na drodze 

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

w postaci żółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 1000cm
3
 rozpuszcza się na gorąco 16,0g 

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

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

Do tak otrzymanej mieszaniny wprowadza się roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 4,0g 

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

bromku miedzi (I). Po oziębieniu, osad dekantuje się, przemywa wodą i rozpuszcza w 30,0g 

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

na działanie tlenu z powietrza naczynie zamyka się szczelnie do czasu dalszej przeróbki.  

W kolbie okrągłodennej o pojemności 500cm
3
 umieszcza się roztwór 27,0g p-toluidyny 

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

3
) stężonego 98% 

kwasu siarkowego (VI) i ogrzewa, aż do rozpuszczenia p-toluidyny. Następnie, zawartość 

kolby oziębia się do temperatury 0-5
0
C w łaźni lodowej z solą kuchenną. Chłodzenie 

przyspiesza się, dodając do kolby około 50,0g drobno pokruszonego lodu. Następnie, dodaje 

się powoli, często wstrząsając, roztwór 17,5g azotanu (III) sodu w 30,0cm
3
 wody 

destylowanej, aż do chwili, gdy w mieszaninie reakcyjnej będzie niewielki nadmiar soli 

(zabarwienie papierka jodoskrobiowego). Temperaturę mieszaniny utrzymuje się poniżej 

10
0
C.  

Do przygotowanego i oziębionego do temperatury 0
0
C roztworu katalizatora dodaje się zimny 

(t < 10
0
C) roztwór  soli diazoniowej z taką szybkością, aby temperatura nie przekroczyła 

10
0
C. Po jej dodaniu kolbę ogrzewa się w łaźni wodnej, przy czym uwalnia się azot i produkt 

reakcji (w przypadku silnego pienienia należy dodać kilka cm
3
 eteru dietylowego). 

Po zakończeniu wydzielania się gazu produkt reakcji oddestylowuje się z parą wodną. 

Następnie, destylat alkalizuje się 20% wodnym roztworem wodorotlenku sodu, wytrząsa 

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

4-bromotoluen przemywa się 92,0g (50,0cm
3
) ciepłego (~30

0
C) stężonego 98% kwasu 

siarkowego (VI), potem wodą, roztworem wodorotlenku sodu, i znowu wodą. Jeśli 
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4-bromotoluen zaczyna krzepnąć, roztwory używane do przemycia należy podgrzać 

do temperatury 30
0
C. W ten sposób unika się znacznych strat. Surowy produkt suszy się nad 

bezwodnym siarczanem (VI) magnezu, lekko ogrzewa, sączy i destyluje przez chłodnicę 

powietrzną, zbierając frakcję w temperaturze 182-184
0
C. Otrzymuje się 30,0g (70%) 

4-bromotoluenu w postaci bezbarwnej cieczy. 

Źródło przepisu preparatywnego: [11] 
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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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

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

ostrożnie, mieszając, 42,3g (23,0cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI), a następnie 

27,6g 2-nitroaniliny, po czym mieszanie kontynuuje się przez 1 godzinę. Zawartość kolby 

oziębia się do temperatury 0
o
C w łaźni lodowej z solą kuchenną i dodaje, mieszając, 

oziębiony roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 13,8g azotanu (III) sodu w 40,0cm
3
 wody 

destylowanej. Zimną mieszaninę sączy się, a następnie przesącz dodaje, mieszając, 

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

zlewce o pojemności 750cm
3
. Mieszaninę pozostawia się w temperaturze pokojowej przez 

30 minut, po czym ogrzewa w łaźni wodnej do zaprzestania wydzielania się azotu. W razie 

pojawienia się ciemnego zabarwienia roztworu dodaje się około 1,0g wodorosiarczanu (IV) 

sodu. Po oziębieniu surowy produkt odsącza się, przemywa zimną wodą, oczyszcza na drodze 

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

się 40,0g (80%) 2-jodonitrobenzenu w postaci krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło magnetyczne, umieszcza się 

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

40,0cm
3
 wody destylowanej. Całość miesza się przez 1 godzinę, a następnie chłodzi do 

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

sodu w 10,3cm
3
 wody destylowanej. Zimny roztwór sączy się, a przesącz dodaje, mieszając, 

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

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

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

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [6] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
  



45 

  

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 pojemności 400cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło mechaniczne, umieszcza się 

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

destylowanej, a następnie dodaje 7,0g pyłu miedziowego i, mieszając, ogrzewa do 

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

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

3
) stężonego 98% kwasu siarkowego 

(VI). Po dodaniu każdej porcji 4-nitroaniliny mieszanina pieni się. Następną porcję dodaje się 

po opadnięciu piany powstałej wskutek poprzedniego dozowania. Po dodaniu całości 

mieszaninę oziębia się do temperatury pokojowej i zakwasza, dodając ostrożnie, około 34,8g 

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

ustania pienienia się mieszaniny i wydzielania tlenków azotu. Następnie, mieszaninę poddaje 

się destylacji z parą wodną. Otrzymuje się 3,0g (71%) 1,4-dinitrobenzenu w postaci żółtego 

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 1000cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło mechaniczne, 

umieszcza się kolejno 170,0cm
3
 wody destylowanej, a następnie ostrożnie dodaje 40,1g 

(21,8cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Do gorącego roztworu wprowadza się 

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

pokruszonego lodu i silnie oziębia do temperatury 5
0
C. Wytrąca się drobnokrystaliczny osad 

siarczanu (VI) 4-toluidyny. Do otrzymanej zawiesiny wkrapla się powoli, mieszając 

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

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

pokojowej na 30 minut, a następnie ogrzewa w łaźni wodnej w temperaturze 40-50
0
C, aż do 

zaprzestania wydzielania się azotu (15-20 minut). Otrzymany roztwór poddaje się destylacji 

z parą wodną, a destylat (około 500cm
3
) przenosi do rozdzielacza, dodaje około 30,0g chlorku 

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

35,7g (50,0cm
3
). Połączone wyciągi eterowe suszy się nad bezwodnym siarczanem (VI) 

magnezu, sączy i oddestylowuje eter dietylowy. Pozostałość destyluje się przy użyciu 

chłodnicy powietrznej, zbierając frakcję wrzącą w temperaturze 200-202
0
C. Otrzymuje się 

13,4g (62%) 4-metylofenolu w postaci bezbarwnego krystalicznego ciała stałego.  

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

zakończoną rurką zawierającą bezwodny chlorek wapnia, umieszcza się kolejno 12,1g 

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

3
) lodowatego 100% kwasu octowego. 

Następnie, przy ciągłym mieszaniu, dodaje się, małymi porcjami, 9,8g (5,3cm
3
) stężonego 

98% kwasu siarkowego (VI). Mieszaninę reakcyjną utrzymuje się w stanie łagodnego wrzenia 

przez 5 godzin, po czym zamienia się chłodnicę zwrotną na nasadkę destylacyjną 

i oddestylowuje frakcję wrzącą do temperatury 90
0
C. Uzyskany destylat przenosi się do 

rozdzielacza, wytrząsa z roztworem uzyskanym przez rozpuszczenie 1,5g węglanu sodu 

w 9,0cm
3
 wody destylowanej, aż do uzyskania odczynu słabo alkalicznego, wobec papierka 

Kongo. Warstwę estrową wytrząsa się następnie z roztworem 3,8g chlorku wapnia w 3,7 cm
3
 

wody destylowanej, suszy nad bezwodnym chlorkiem wapnia, sączy, a następnie destyluje 

zbierając frakcję w temperaturze 77-78
0
C. Otrzymuje się 14,0g (65%) octanu etylu w postaci 

bezbarwnej cieczy o charakterystycznym owocowym zapachu. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

zakończoną rurką zawierającą bezwodny chlorek wapnia, umieszcza kolejno się 11,1g 

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

3
) lodowatego 100% kwasu octowego oraz 

0,6g (0,3cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Kolbę ogrzewa się przez 1 godzinę. 

Następnie, po ochłodzeniu, mieszaninę przenosi się do rozdzielacza, w którym znajduje się 

80,0cm
3
 wody destylowanej, wytrząsa i oddziela górną warstwę estru. Surowy octan butylu 

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

3
 nasyconego wodnego roztworu 

wodorowęglanu sodu, a następnie znowu 20,0cm
3
 wody. Po wysuszeniu nad bezwodnym 

siarczanem (VI) sodu i przefiltrowaniu ester oddestylowuje się zbierając frakcję wrzącą 

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

o charakterystycznym bananowym zapachu. 

Źródło przepisu preparatywnego: [62] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  



50 

  

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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

zakończoną rurką zawierającą bezwodny chlorek wapnia, umieszcza się kolejno 11,1g 

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

3
) lodowatego 100% kwasu octowego 

i 0,6g (0,3cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Zawartość kolby ogrzewa się przez 

1 godzinę. Po ochłodzeniu mieszaninę przenosi się do rozdzielacza, w którym znajduje się 

80,0cm
3
 wody destylowanej, wytrząsa i oddziela górną warstwę estru. Surowy octan 

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

3
 nasyconego wodnego roztworu 

wodorowęglanu sodu, a następnie znowu 20,0cm
3
 wody. Po wysuszeniu nad bezwodnym 

siarczanem (VI) sodu i przefiltrowaniu produkt destyluje się zbierając frakcję wrzącą 

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

cieczy o charakterystycznym truskawkowym zapachu. 

Źródło 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 pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, zakończoną rurką 

zawierającą bezwodny chlorek wapnia, umieszcza się kolejno 0,5g chlorku cynku, 78,1g 

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

3
) bezwodnika octowego. Mieszaninę 

ogrzewa się przez 2 godziny, utrzymując łagodne wrzenie. Następnie, lekko się chłodzi, 

zmienia chłodnicę zwrotną na nasadkę do destylacji prostej i z mieszaniny reakcyjnej 

oddestylowuje się frakcję wrzącą poniżej 110
0
C. Surowy destylat przenosi się do rozdzielacza 

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

3
 roztworem uzyskanym przez 

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

suszy się około 30 minut bezwodnym węglanem potasu. Po oddzieleniu od środka suszącego 

produkt wydziela się przez destylację zbierając frakcję wrzącą w temperaturze 96-98
0
C. 

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

o charakterystycznym truskawkowym zapachu. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

zakończoną rurką zawierającą bezwodny chlorek wapnia, umieszcza się kolejno 13,2g 

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

3
) lodowatego 100% kwasu octowego oraz 

0,6g (0,3cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Kolbę ogrzewa się przez 1 godzinę. 

Następnie, po ochłodzeniu, mieszaninę przenosi się do rozdzielacza, w którym znajduje się 

80,0cm
3
 wody, wytrząsa i oddziela górną warstwę estru. Octan amylu przemywa się kolejno 

30,0cm
3
 wody, 10cm

3
 nasyconego wodnego roztworu wodorowęglanu sodu, a następnie 

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

się i destyluje zbierając frakcję wrzącą w zakresie 142-149
0
C. Uzyskuje się 12,0g (65%) 

octanu amylu w postaci bezbarwnej cieczy o charakterystycznym jabłkowym zapachu. 

Źródło 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 stożkowej o pojemności 250cm
3
 umieszcza się 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. Kolbę zatyka się 

korkiem i wstrząsa energicznie przez 10-15 minut. Powstałą emulsję przenosi się do 

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

warstw. Po oddzieleniu dolnej warstwy organicznej górną warstwę wytrząsa się ze świeżą 

porcją 14,8g (10,0cm
3
)
 

chloroformu. Połączone ekstrakty suszy się nad bezwodnym 

siarczanem (VI) magnezu i po oddestylowaniu rozpuszczalnika, zbiera się frakcję wrzącą 

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

bezbarwnej cieczy o charakterystycznym jaśminowym zapachu. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
 umieszcza się kolejno 4,0g 2-naftolu oraz 

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

destylowanej. Następnie, po rozpuszczeniu, dodaje się 53,0g drobno pokruszonego lodu oraz 

4,6g (4,3cm
3
) bezwodnika octowego i wytrząsa przez 15-20 minut. Powstały osad odsącza 

się, przemywa wodą i odciska Surowy produkt oczyszcza się na drodze krystalizacji 

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

Otrzymuje się 5,2g (100%) octanu 2-naftylu w postaci białego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 stożkowej o pojemności 50cm
3
 umieszcza się kolejno 5,5g hydrochinonu i 10,4g 

(9,6cm
3
) bezwodnika octowego oraz kroplę stężonego kwasu siarkowego (VI). Kolbę należy 

energicznie wstrząsać. Po 5 minutach uzyskany roztwór wylewa się na 40,0g drobno 

pokruszonego lodu. Wytrącony ester odsącza się i przemywa 50,0cm
3
 wody. Surowy produkt 

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

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

ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [26] 

 

 

 

 
 

  



56 

  

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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę, wkraplacz oraz 

mieszadło magnetyczne, umieszcza się 14,2g (18,0cm
3
)
 
alkoholu metylowego, a następnie 

dodaje kilka kropli stężonego kwasu siarkowego (VI). Zawartość kolby doprowadza się do 

wrzenia w łaźni wodnej w ciągu 20 minut, równocześnie wkraplając 15,0cm
3
 chlorku 

benzoilu. Mieszaninę reakcyjną ogrzewa się w temperaturze wrzenia przez 1,5 godziny. 

Ochłodzoną masę reakcyjną przenosi się do rozdzielacza. Kolbę spłukuje się 10,0cm
3
 wody, 

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

3
 (14,8g) chloroformu, a następnie wytrząsa. 

Dolną warstwę estru w chloroformie oddziela się i zobojętnia nasyconym roztworem węglanu 

sodu, następnie ponownie przemywa wodą i suszy nad bezwodnym siarczanem (VI) 

magnezu. Po oddestylowaniu rozpuszczalnika pozostałość destyluje się zbierając frakcję 

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

bezbarwnej cieczy o charakterystycznym zapachu owocowym.  

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

zakończoną rurką zawierającą bezwodny chlorek wapnia, umieszcza się kolejno 12,5g kwasu 

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

3
) stężonego 98% 

kwasu siarkowego (VI). Całość ogrzewa się pod chłodnicą zwrotną przez 3-4 godziny. 

Następnie, oddestylowuje się nadmiar alkoholu, a pozostałość przenosi się do rozdzielacza 

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

3
) 

chloroformu. Połączone wyciągi chloroformowe wytrząsa się z roztworem uzyskanym przez 

rozpuszczenie 5,0g węglanu sodu w 25,0cm
3
 wody destylowanej, następnie z 25,0cm

3
 wody 

destylowanej, po czym warstwę organiczną suszy nad bezwodnym chlorkiem wapnia. 

Po przefiltrowaniu oddestylowuje się chloroform, a pozostałość destyluje się przy użyciu 

zestawu z chłodnicą powietrzną, zbierając frakcję wrzącą w temperaturze 198-200
0
C. 

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

o charakterystycznym zapachu olejku anyżowego. 

Źródło 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 stożkowej o pojemności 50cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło magnetyczne, umieszcza 

się 1,4g fenolu, a następnie roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 1,2g wodorotlenku sodu 

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

3
 chlorku benzoilu 

i miesza mieszadłem magnetycznym przez 25 minut. Powstały osad odsącza się pod 

zmniejszonym ciśnieniem, przemywa wodą, a następnie odciska na bibule. Surowy produkt 

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

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

krystalicznego ciała stałego.  

Źródło przepisu preparatywnego: [75] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
  



59 

  

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 stożkowej o pojemności 50cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło magnetyczne, umieszcza 

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

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

mieszadłem magnetycznym przez 25 minut. Powstały osad odsącza się pod zmniejszonym 

ciśnieniem, przemywa wodą, a następnie odciska na bibule. Surowy produkt oczyszcza się 

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

Otrzymuje się 2,6g (84%) benzoesanu 2-naftylu w postaci białego krystalicznego ciała 

stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, umieszcza 

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

9,2g (5,0cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Zawartość kolby ogrzewa się 

w temperaturze wrzenia przez 1 godzinę w łaźni wodnej. Ochłodzoną mieszaninę 

poreakcyjną, zobojętnia się 15,0% wodnym roztworem węglanu sodu do odczynu słabo 

zasadowego, wobec papierka Kongo. Surowy produkt odsącza się, przemywa wodą, 

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

na powietrzu. Otrzymuje się 4,4g (80%) 4-nitrobenzoesanu metylu w postaci jasnożółtego 

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, umieszcza 

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

18,4g (10,0cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Zawartość kolby ogrzewa się przez 

1 godzinę. Produkty reakcji, po oziębieniu do temperatury 50
0
C, wlewa się do mieszaniny 

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

małą ilością wody i rozciera z roztworem uzyskanym przez rozpuszczenie 1,0g  węglanu sodu 

w 10,0cm
3 

wody destylowanej, następnie ponownie odsącza, przemywając go zimną wodą. 

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

i sączy przez ogrzany lejek. Przesącz pozostawia się do krystalizacji. Jeżeli krystalizacja nie 

następuje dodaje się nieco wody destylowanej do słabego zmętnienia. Z ługu 

pokrystalicznego wytraca się resztę estru przez dodanie 13,0cm
3
 wody destylowanej, po czym 

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

w postaci jasnożółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, umieszcza 

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

7,4g (4,0cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Zawartość kolby ogrzewa się 

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

zmienia barwę (po około 45 minutach na fioletową, a po 1,5 godzinie na jasno żółtą). 

Ochłodzoną mieszaninę poreakcyjną zobojętnia się 15% wodnym roztworem węglanu sodu 

do odczynu słabo zasadowego, wobec papierka Kongo. Surowy produkt odsącza się, 

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

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

w postaci jasnożółtego ciała krystalicznego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, umieszcza 

się kolejno 24,6g kwasu salicylowego, 39,5g (50,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz 14,7g 

(8,0cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Kolbę ogrzewa się w łaźni wodnej w ciągu 

4 godzin. Po zakończeniu ogrzewania oddestylowuje się nadmiar alkoholu metylowego. 

Pozostałą w kolbie ciecz ochładza się do temperatury pokojowej i wylewa do rozdzielacza 

zawierającego 150,0cm
3
 zimnej wody. W celu ułatwienia rozdzielenia dodaje się 14,8g 

(10,0cm
3
) chloroformu. Ciecz w rozdzielaczu wytrząsa się i pozostawia do rozdzielenia 

warstw. Dolną warstwę roztworu chloroformu w salicylanie metylu zlewa się do kolby 

stożkowej, dodaje bezwodnego siarczanu (VI) sodu, zamyka korkiem i pozostawia 

do osuszenia. Następnie roztwór sączy się przez sączek do kolby destylacyjnej. Podczas 

destylacji zbiera się najpierw chloroform, a następnie salicylan metylu zbierając frakcję 

wrzącą w granicach 221-224
0
C. Otrzymuje się 25,0g (82%) salicylanu metylu w postaci 

jasnożółtej cieczy o charakterystycznym, ostrym zapachu. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną umieszcza 

się kolejno 6,9g kwasu 4-hydroksybenzoesowego, 8,0g (10,1cm
3
) alkoholu metylowego oraz 

5,0g (2,7cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego (VI). Zawartość kolby ogrzewa się przez 

2 godziny, w temperaturze wrzenia. Po tym czasie otrzymany roztwór najpierw ochładza się, 

a następnie dodaje 15,0cm
3
 zimnej wody destylowanej i całość ochładza w mieszaninie 

oziębiającej. Wydzielający się ester odsącza się, rozciera z 25,0cm
3
 wody destylowanej 

i ponownie odsącza. Oczyszczanie przez krystalizację przeprowadza się następująco: surowy, 

wilgotny produkt rozpuszcza się na gorąco pod chłodnicą zwrotną w jak najmniejszej ilości 

alkoholu etylowego, dodaje wody destylowanej przez chłodnicę do lekkiego zmętnienia, 

usuwa zmętnienie niewielką ilością alkoholu etylowego, dodaje węgla aktywnego, ogrzewa 

w temperaturze wrzenia przez 3 minuty, sączy przez sączek karbowany w ogrzanym lejku 

a przesącz chłodzi, mieszając, tak aby uniknąć zbijania się osadu w grudki. Produkt należy 

odsączyć, po czym osad suszyć na powietrzu. Otrzymuje się 7,0g (92%) 

4-hydroksybenzoesanu metylu w postaci białego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 stożkowej o pojemności 250cm
3
 umieszcza się kolejno 10,0g kwasu salicylowego, 

15,1g (14,0cm
3
) bezwodnika octowego oraz 5 kropli stężonego kwasu siarkowego (VI). 

Zawartość kolby dokładnie miesza się wstrząsając nią, po czym ogrzewa w łaźni wodnej 

w temperaturze 50-60
0
C przez 15 minut. Mieszaninę pozostawia się do ostygnięcia i co 

pewien czas wstrząsa. Następnie, dodaje się 150,0cm
3
 wody destylowanej, dokładnie miesza 

i odsącza wydzielony kwas acetylosalicylowy. Celem oczyszczenia, surowy produkt 

rozpuszcza się w 23,7g (30,0cm
3
) ciepłego alkoholu metylowego i otrzymany roztwór wlewa 

do około 75,0cm
3
 gorącej wody. W razie wydzielenia się osadu, mieszaninę ogrzewa się do 

jej rozpuszczania, po czym pozostawia do powolnego oziębienia. Wydzielone kryształy 

odsącza się i suszy na powietrzu. Otrzymuje się  około 13,0g (100%) kwasu 

acetylosalicylowego w postaci białego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, umieszcza 

się kolejno 1,5g kwasu cynamonowego, 18,5g (23,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz 0,9g 

(0,5cm
3
, 98%) stężonego kwasu siarkowego (VI) i ogrzewa w temperaturze wrzenia przez 

1,5-2 godziny. Po ochłodzeniu, mieszaninę przenosi się do rozdzielacza, dodaje roztwór 4,0g 

wodorowęglanu sodu w 16,0cm
3
 wody destylowanej oraz 5,0g chlorku sodu i wytrząsa do 

zakończenia wydzielania tlenku węgla (II). Kolbę reakcyjną przepłukuje się dwukrotnie 

eterem dietylowym i łączy z cieczą w rozdzielaczu. Całość wytrząsa się energicznie 

i odstawia do rozdzielenia warstw. Po oddzieleniu warstwy eterowej, od warstwy wodnej 

dodaje się stałego chlorku sodu i ponownie dwukrotnie ekstrahuje eterem dietylowym. 

Połączone ekstrakty eterowe suszy się nad bezwodnym siarczanem (VI) sodu. Po odsączeniu 

środka suszącego, eter usuwa się na wyparce obrotowej. Surowy produkt oczyszcza się na 

drodze krystalizacji z mieszaniny metanol-woda, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje się 1,0g (60%) cynamonianu metylu w postaci białego krystalicznego ciała 

stałego.  

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 1000cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę 

zwrotną, mieszadło mechaniczne i wkraplacz, umieszcza się roztwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 130,0g manganianu (VII) potasu w 600,0cm
3
 wody destylowanej. Do roztworu 

wkrapla się, w ciągu 10 minut, 25,2g (29,0cm
3
) toluenu, całość intensywnie mieszając. 

Po zakończeniu dozowania uzyskany roztwór ogrzewa się przez 5 godzin w temperaturze 

55
0
C. Produkt reakcji oddestylowuje się z parą wodną. Fazę organiczną wydziela się 

z destylatu za pomocą rozdzielacza, a następnie 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
) stężonego 38% kwasu solnego w 18,0cm

3
 wody destylowanej, 

a następnie 10,0cm
3
 wody. Otrzymany roztwór suszy się nad bezwodnym siarczanem (VI) 

magnezu, usuwa eter na wyparce obrotowej, a pozostałość poddaje destylacji. Uzyskuje się 

28,7g (86%) kwasu benzoesowego w postaci białego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę powietrzną, 

umieszcza się kolejno 18,5g nitrobenzenu, 36,0g cyny granulowanej oraz 11,8g (10,0cm
3
) 

stężonego 38% kwasu solnego. Całość wytrząsa się. Po kilku minutach wytrząsania mieszania 

mocno rozgrzewa się i zaczyna wrzeć. W przypadku zbyt gwałtownego przebiegu reakcji 

kolbę należy chłodzić wodą. Następnie, do kolby stopniowo dolewa się, małymi porcjami, 

kwas solny, przy czym wrzenie mieszaniny jest utrzymywane kosztem ciepła reakcji. Kolbę 

ogrzewa się jeszcze 1 godzinę w łaźni wodnej. Do ciepłego jeszcze roztworu dodaje się 

ostrożnie, małymi porcjami, roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 45,0g wodorotlenku sodu 

w 90,0cm
3
 wody destylowanej. Z mieszaniny oddestylowuje się anilinę z parą wodną tak 

długo, aż destylat spływający z chłodnicy będzie zupełnie przeźroczysty. Z destylatu wysala 

się anilinę chlorkiem sodu, stosując na każde 100,0cm
3
 destylatu około 25,0g soli. Powstałą 

mieszaninę rozdziela się w rozdzielaczu. Surową anilinę suszy się wodorotlenkiem potasu, 

a następnie sączy przez sączek karbowany. Otrzymuje się 12,0g (50%) aniliny w postaci 

bezbarwnej cieczy o charakterystycznym zapachu zepsutych ryb.  

Źródło 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 stożkowej o pojemności 200cm
3
 umieszcza się 20,0g krystalicznego siarczku 

sodowego w 75,0cm
3
 wody destylowanej, po czym dodaje 5,0g sproszkowanej siarki 

i ogrzewa tak długo, aż roztwór stanie się klarowny. Otrzymany w ten sposób roztwór 

ochładza się i przenosi do wkraplacza. 

W zlewce o pojemności 400cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło mechaniczne, umieszcza się 12,5g 

1,3-dinitrobenzenu i 100,0cm
3
 wody destylowanej, po czym roztwór ogrzewa do wrzenia. 

Następnie, dodaje powoli, z wkraplacza, otrzymany wcześniej roztwór disiarczku sodu. 

Wkraplanie trwa około pół godziny. Po zakończeniu mieszaninę reakcyjną ogrzewa się 

łagodnie jeszcze przez 20 minut. Zawartość zlewki chłodzi się, a wydzielony osad odsącza, 

przemywa wodą destylowaną, po czym odciska na biblue filtracyjnej i suszy na powietrzu. 

W zlewce o pojemności 250cm
3
 umieszcza się roztwór 17,5cm

3
 (20,7g) stężonego kwasu 

solnego w 75,0cm
3
 wody destylowanej. Do tego roztworu dodaje się odciśnięty osad 

i ogrzewa do wrzenia w ciągu 15 minut. Nie przereagowany 1,3-dinitobenzen odsącza się. 

3-nitroanilinę wytraca się z przesączu stężonym roztworem amoniaku, aż do wyraźnie 

alkalicznego odczynu wobec papierka Kongo. Wytrącony związek odsącza się, a następnie 

przemywa wodą. Surowy produkt oczyszcza się na drodze krystalizacji z wody destylowanej, 

po czym uzyskany osad suszy na powietrzu Otrzymuje się 8,0g (58%) 3-nitroaniliny 

w postaci żółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 pojemności 2000cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło mechaniczne, umieszcza się 

kolejno 25,0g chlorku amonu, 800,0cm
3
 wody destylowanej oraz 50,0g nitrobenzenu. 

Zawartość miesza się i po ogrzaniu w łaźni wodnej do temperatury 50
0
C wprowadza porcjami 

w ciągu 15 minut 59,0g pyłu cynkowego. Szybkość dodawania dobiera się tak, 

aby temperatura masy reakcyjnej wzrosła do około 60-65
0
C. Całość miesza się jeszcze przez 

15 minut, powstały osad sączy pod zmniejszonym ciśnieniem, przemywa 100,0cm
3 

gorącej 

wody, a przesącz wysyca 300,0g chlorku sodu, po czym całość ochładza do 5
0
C. Wydzielone 

kryształy odsącza się i odciska na bibule filtracyjnej, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Produkt można oddzielić od chlorku sodu na drodze ekstrakcji eterem 

dietylowym. Otrzymuje się 22,0g (50%) fenylohydroksyloaminy w postaci jasnożółtych, 

długich, cienkich igieł. Produkt jest nietrwały i nie nadaje się do dłuższego przechowywania. 

Źródło 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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 1500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

mechaniczne i termometr, umieszcza się kolejno 31,0g chlorku amonu, 1000,0cm
3
 wody 

destylowanej oraz 45,0g 4-nitrotoluenu. Całość ogrzewa się w łaźni wodnej tak, by uzyskać 

emulsję stopionego 4-nitrotoluenu w wodzie. Następuje to po ogrzaniu do około 65-70
0
C. 

Następnie, utrzymując zadaną temperaturę, wprowadza się porcjami 68,0g pyłu cynkowego 

przez około 40-50 minut, miesza jeszcze 10 minut i filtruje na gorąco. Osad przemywa się 

150,0cm
3
 gorącej wody. Przesącz i wodę z przemywania osadu łączy się i wysyca 100,0g 

chlorku sodu, a następnie schładza do temperatury 0-5
0
C i pozostawia w tych warunkach 

przez 1,5 godziny. Wydzielone kryształy odsącza się i odciska na bibule filtracyjnej, po czym 

uzyskany osad suszy na powietrzu. Produkt można oddzielić od chlorku sodu na drodze 

ekstrakcji eterem dietylowym. Otrzymuje się 24,5g (61%) 4-metylofenylohydroksyloaminy 

w postaci jasnożółtych płatków. Produkt jest nietrwały i nie nadaje się do dłuższego 

przechowywania. 

Źródło 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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 1500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

mechaniczne i termometr, umieszcza się kolejno 31,0g chlorku amonu, 1000,0cm
3
 wody 

destylowanej, po czym dodaje 55,0g 4-chloronitrobenzenu. Całość ogrzewa się w łaźni 

wodnej do około 70
0
C. Następnie, utrzymując zadaną temperaturę, wprowadza się porcjami 

68,0g pyłu cynkowego przez około 40-50 minut, miesza jeszcze 10 minut, po czym filtruje na 

gorąco. Osad przemywa się 150,0cm
3
 gorącej wody. Przesącz i wodę z przemywania osadu 

łączy się i wysyca 50,0g chlorku sodu, a następnie schładza do temperatury 0-5
0
C 

i pozostawia w tych warunkach przez 1 godzinę. Wydzielone kryształy odsącza się i odciska 

na bibule filtracyjnej, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Produkt można oddzielić 

od chlorku sodu na drodze ekstrakcji eterem dietylowym. Otrzymuje się 25,0g (54%) 

4-chlorofenylohydroksyloaminy w postaci białego krystalicznego ciała stałego. Produkt jest 

nietrwały i nie nadaje się do dłuższego przechowywania. 

Źródło przepisu preparatywnego [53] 
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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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w termometr, 

mieszadło mechaniczne i chłodnicę zwrotną, umieszcza się roztwór 6,0g benzofenonu 

w 60,5g (75,0cm
3
) alkoholu etylowego, po czym wprowadza się 6,4g wodorotlenku sodu oraz 

6,4g pyłu cynkowego. Całość intensywnie miesza się. Temperatura wewnątrz kolby szybko 

wzrasta do 60-70
0
C. Następnie, przez 1 godzinę utrzymuje się, za pomocą łaźni wodnej, 

temperaturę mieszaniny reakcyjnej w granicach 50-60
0
C. Po upływie tego czasu zawartość 

kolby schładza się, filtruje, a powstały osad przemywa się dwiema porcjami po 8,1g 

(10,0cm
3
) gorącego alkoholu etylowego. Przesącz wylewa się do krystalizatora zawierającego 

200,0cm
3
 wody destylowanej o pokojowej temperaturze, po czym zakwasza do odczynu 

lekko kwaśnego wobec papierka Kongo. Wydzielający się surowy produkt odfiltrowuje się, 

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

na powietrzu. Otrzymuje się 3,4g (70%) difenylometanolu w postaci białego krystalicznego 

ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, umieszcza 

się kolejno 5,2g antrachinonu, 5,0g cyny granulowanej oraz 39,3g (37,5cm
3
) lodowatego 

100% kwasu octowego. Zawartość kolby ogrzewa się do wrzenia i w ciągu 12 godzin dodaje 

14,9g (12,5cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego w porcjach po 1,0-2,0cm

3
. Jeśli po upływie 

tego czasu antrachinon nie rozpuści się, do roztworu należy wprowadzić jeszcze odrobinę 

cyny i kwasu solnego. Następnie, całość filtruje się na lejku sitowym i do przesączu dodaje 

20,0cm
3
 wody destylowanej. Po schłodzeniu mieszaniny do temperatury 10

0
C krystalizuje 

osad, który odfiltrowuje się, przemywa małą ilością zimnej wody i suszy. Produkt można 

oczyścić na drodze krystalizacji z alkoholu etylowego. Otrzymuje się 4,0g (82%) antronu 

w postaci jasnożółtego proszku. 

Źródło przepisu preparatywnego: [26] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
  



76 

  

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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę, umieszcza się 1,0g 

azobenzenu, 24,2g (30,0cm
3
) alkoholu etylowego, a następnie wprowadza roztwór 

uzyskanym przez zmieszanie 18,0g (18,0cm
3
)
 

hydratu hydrazyny z 12,0cm
3
 wody 

destylowanej. Całość ogrzewa się przez 30 minut w temperaturze 60
0
C. Intensywnie 

czerwona barwa roztworu w tym czasie praktycznie powinna zaniknąć. Do uzyskanego 

roztworu dodaje się drobno pokruszonego lodu, a wydzielający produkt odfiltrowuje się, 

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

na powietrzu. Otrzymuje się 0,9g (92,0%) hydrazobenzenu w postaci białego krystalicznego 

ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 250cm

3
, zaopatrzonej w chłodnicę, 

umieszcza się kolejno 6,2g nitrobenzenu, 86,9g (110,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz mały 

kryształek jodu. Następnie, intensywnie mieszając zawartość, wprowadza się w dwóch 

porcjach 6,0g wiórów magnezowych. Kiedy reakcja magnezu z zawartością kolby zakończy 

się, całość ogrzewa się 30 minut w łaźni parowej, po czym schładza i rozcieńcza 200,0cm
3
 

zimnej wody destylowanej. Uzyskaną mieszaninę zakwasza się lodowatym kwasem octowym 

do odczynu kwaśnego, wobec papierka Kongo, po czym schładza w łaźni lodowej z solą 

kuchenną. Wytrącający produkt odfiltrowuje się, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 3,1g (68%) 

azobenzenu w postaci czerwonego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [106] 

 

Metoda B: 

N N

NO
2

          Zn/NaOH

  CH3OH, 60oC, 6h, 84%

 
W trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 500cm

3
, zaopatrzonej w chłodnicę 

i mieszadło mechaniczne z uszczelnieniem hydraulicznym, umieszcza się 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 się 26,5g pyłu cynkowego i, intensywnie mieszając, 

całość utrzymuje w stanie wrzenia przez 10 godzin. Następnie, zawartość kolby sączy się na 

gorąco, a powstały osad przemywa małą ilością zimnego metanolu. Z połączonych przesączy 

odparowuje się metanol na wyparce obrotowej. Pozostałość oczyszcza się na drodze 

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

się 15,6g (84%) azobenzenu w postaci czerwonego krystalicznego ciała stałego.  

Źródło 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 okrągłodennej kolbie dwuszyjnej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę 

zwrotną, zakończoną rurką zawierającą bezwodny chlorek wapnia, umieszcza się 78,0g 

(100,0cm
3
) alkoholu metylowego, po czym, małymi porcjami, wprowadza 10,0g 

metalicznego sodu z taką szybkością, by zawartość kolby delikatnie wrzała. Po roztworzeniu 

całej ilości sodu, do kolby wprowadza się porcjami, w ciągu 3 godzin, 15,0g świeżo 

przedestylowanego nitrobenzenu, ogrzewając cały czas kolbę we wrzącej łaźni wodnej. 

Podczas wprowadzania nitrobenzenu od czasu do czasu należy mocno wstrząsnąć zawartością 

kolby. Uzyskaną mieszaninę poddaje się destylacji z parą wodną, by usunąć alkohol 

metylowy i nieprzereagowane pozostałości nitrobenzenu. Pozostałość wylewa się do zlewki 

wypełnionej drobno pokruszonym lodem. Wydzielający produkt odfiltrowuje się na lejku 

sitowym, przemywa wodą destylowaną, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 11,0g (90%) 

azoksybenzenu w postaci krystalicznego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [96] 
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    80  

 

 

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 okrągłodennej o pojemności 1000cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

mechaniczne, termometr, chłodnicę zwrotną oraz wkraplacz, umieszcza się kolejno 160,0g 

wodorotlenku sodu, a następnie dodaje 320,0cm
3
 wody destylowanej. Roztwór schładza się 

do temperatury 45
0
C, po czym wkrapla 182,4g (160,0cm

3
) nitrometanu z taką szybkością, 

aby temperatura mieszaniny reakcyjnej utrzymywała się w granicach 45-50
0
C. Po wkropleniu 

masę reakcyjną schładza się do temperatury 0
0
C i zakwasza 401,2g (340,0cm

3
) stężonego 

38% kwasu solnego utrzymując wewnątrz kolby temperaturę poniżej 5
0
C. Wytrącony biały 

osad odfiltrowuje się, a następnie rozpuszcza w 285,5g (400,0cm
3
) eteru dietylowego. 

Tak uzyskany roztwór suszy się nad bezwodnym siarczanem (VI) magnezu. Po odparowaniu 

eteru otrzymuje się 60,0g (44%) kwasu metazonowego w postaci jasnoszarego krystalicznego 

ciała stałego. 

Źródło 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 pojemności 250cm
3
 sporządza się suspensję 5,8g paraformu w 114,0g (100,0cm

3
) 

nitrometanu. Całość ogrzewa się do 60
0
C i, intensywnie mieszając, wprowadza roztwór 

uzyskany przez rozpuszczenie 0,1g wodorotlenku potasu w 0,5cm
3
 wody destylowanej. 

Utrzymując temperaturę 60
0
C, całość miesza się intensywnie jeszcze przez 6 godzin, 

a następnie podnosi temperaturę do 70
0
C i miesza kolejną godzinę. Otrzymaną homogeniczną 

mieszaninę pozostawia się na 18 godzin w zamkniętej kolbie schłodzonej do 5
0
C. Następnie, 

całość zakwasza się roztworem uzyskanym przez zmieszanie 0,4g (0,2cm
3
, 98%) stężonego 

kwasu siarkowego (VI) z 0,2cm
3
 wody destylowanej, filtruje i oddestylowuje 

nieprzereagowany nitrometan na wyparce obrotowej. Pozostałość destyluje się pod 

zmniejszonym ciśnieniem. Uzyskuje się 10,0g (57%) 2-nitroetan-1-olu w postaci jasnożółtej, 

oleistej cieczy. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w termometr, 

mieszadło mechaniczne, wkraplacz oraz chłodnicę zwrotną, umieszcza się 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 następnie powoli wkrapla się, intensywnie mieszając, 112,0g (143,6cm
3
) aldehydu 

octowego z taką prędkością, aby temperatura masy reakcyjnej utrzymywała się w granicach 

30-35
0
C. Po wprowadzeniu ok. ⅔ aldehydu do masy reakcyjnej dodaje się roztwór 1,6g 

wodorotlenku sodu w 3,0cm
3
 wody destylowanej oraz 15,0cm

3
 wody destylowanej, 

a następnie wkrapla pozostałą część aldehydu. Roztwór pozostawia się w temperaturze 

pokojowej przez 4 dni, po czym neutralizuje 20 % roztworem kwasu solnego i odparowuje 

alkohol etylowy na wyparce obrotowej. Pozostałość poddaje się destylacji pod zmniejszonym 

ciśnieniem. Otrzymuje sie 104,0g (50%) 1-nitropropan-2-olu w postaci jasnożółtej, oleistej 

cieczy. 

Źródło przepisu preparatywnego: [111] 
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1,1,1-TRICHLORO-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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w termometr 

i mieszadło mechaniczne, umieszcza się kolejno 81,0g hydratu aldehydu trichlorooctowego, 

a następnie dodaje 36,5g (32,0cm
3
) nitrometanu. Całość miesza się i ogrzewa w łaźni wodnej 

do 50
0
C. Następnie, wprowadza się porcjami 1,0g drobno roztartego bezwodnego węglanu 

potasu, utrzymując temperaturę 50
0
C. Po zakończeniu dozowania węglanu całość miesza się, 

aż mieszanina osiągnie samoczynnie temperaturę pokojową. Następnie, całość przemywa się 

roztworem 1,4g (1,2cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego w 200,0cm

3
 wody destylowanej. 

Po oddzieleniu zabarwionej na żółto fazy wodnej, organiczną pozostałość rozpuszcza się 

w 132,6g (100,0cm
3
)
 

dichlorometanu. Ekstrakt organiczny suszy się nad bezwodnym 

siarczanem (VI) magnezu. Następnie, rozpuszczalnik odparowuje się, a oleistą pozostałość 

rozciera z eterem naftowym. Krystaliczny produkt odsącza się, po czym przemywa małą 

porcją eteru naftowego. Produkt można oczyścić przez destylację pod zmniejszonym 

ciśnieniem w atmosferze argonu. Otrzymuje się 90,0g (94,0%) 1,1,1-trichloro-3-nitropropan-

2-olu w postaci bladożółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej kolbie o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

zakończoną rurką zawierającą bezwodny chlorek wapnia, umieszcza się kolejno 3,0cm
3
 

aldehydu benzoesowego, 8,6g (8,0cm
3
) bezwodnika octowego oraz 4,2g bezwodnego 

węglanu potasu. Następnie, kolbę ogrzewa się na płaszczu elektrycznym. W początkowej 

fazie reakcji obserwuje się silne pienienie mieszaniny związane z wydzielaniem się tlenku 

węgla (IV). Po ustaniu pienienia kontynuuje się ogrzewanie kolby w temperaturze wrzenia 

mieszaniny przez 1 godzinę. Następnie, gorącą mieszaninę przenosi się do kolby 

destylacyjnej zawierającej 100,0cm
3
 wody destylowanej i poddaje destylacji z parą wodną, 

oddestylowując nieprzereagowany aldehyd benzoesowy. Pozostały w kolbie roztwór, 

po ochłodzeniu, energicznie mieszając, zakwasza się kwasem solnym. Kwas solny należy 

dodawać powoli ze względu na intensywne wydzielanie dwutlenku węgla. Po ochłodzeniu, 

odsącza się wydzielony związek, przemywa wodą destylowaną i dobrze odciska. Surowy 

produkt oczyszcza się na drodze krystalizacji z wody destylowanej, po czym uzyskany osad 

suszy na powietrzu. Otrzymuje się 1,0g (23%) kwasu cynamonowego w postaci beżowego 

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 150cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

mechaniczne, termometr oraz wkraplacz umieszcza się kolejno 6,1g (5,4cm
3
) nitrometanu, 

10,6g aldehydu benzoesowego oraz 15,8g (20,0cm
3
) alkoholu metylowego. Całość chłodzi się 

w łaźni lodowej z solą kuchenną do temperatury poniżej -5
0
C. Osobno sporządza się roztwór 

4,2g wodorotlenku sodu w 40-50cm
3
 wody destylowanej i, po schłodzeniu, wlewa do 

100,0cm
3
 wody z drobno pokruszonym lodem. Tak otrzymany roztwór przelewa się do 

wkraplacza i powoli dozuje do intensywnie mieszanej zawartości kolby tak, by temperatura 

w środowisku reakcji nie przekroczyła 10-15
0
C. Po zakończeniu dozowania mieszaninę 

reakcyjną miesza się jeszcze 15 minut, po czym dodaje 70,0cm
3 

wody z drobno pokruszonym 

lodem. Całość następnie wlewa się wąskim strumieniem do intensywnie mieszanego 

i schłodzonego w łaźni lodowej z solą kuchenną roztworu uzyskanego przez zmieszanie 23,6g 

(20,0cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego z 30,0cm

3
 wody destylowanej. Wytrącony osad 

odfiltrowuje się, odciska a następnie stapia w łaźni wodnej. Wytrącony po schłodzeniu skrzep 

oddziela się od wody, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu metylowgo, po czym 

uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 12,5g (84%) (E)-2-fenylo-1-nitroetenu 

w postaci żółtego krystalicznego ciała stałego, o charakterystycznym ostrym zapachu 

Źródło 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 stożkowej o pojemności 10cm

3
 umieszcza się kolejno 0,3g (0,3cm

3
) nitrometanu, 

0,5g benzaldehydu oraz 2,5g mrówczanu etanoloaminy (2-HEAF). Całość miesza się 

mieszadłem magnetycznym przez 2 godziny, a następnie dodaje 25,0cm
3
 wody destylowanej. 

Wytrącony produkt odfiltrowuje się, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 0,5g (70%) 

(E)-2-fenylo-1-nitroetenu w postaci żółtego krystalicznego ciała stałego, 

o charakterystycznym ostrym zapachu.  

Źródło 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 stożkowej o pojemności 10cm
3
 umieszcza się kolejno 0,6g (0,5cm

3
) nitrometanu, 

1,2g aldehydu 4-metylobenzoesowego oraz 5,0g mrówczanu etanoloaminy (2-HEAF). Całość 

miesza się mieszadłem magnetycznym przez 2 godziny, po czym dodaje 50,0cm
3
 wody 

destylowanej. Wytrącony osad odfiltrowuje się, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 1,2g (75%) 

(E)-2-(4-metylofenylo)-1-nitroetenu w postaci żółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chodnicę zwrotną, umieszcza 

się kolejno 10,0g (9,8cm
3
) aniliny, 10,0g benzaldehydu oraz 1,0g bezwodnego siarczanu (VI) 

sodu, po czym ogrzewa całość przez 1 godzinę w łaźni wodnej. Następnie, mieszaninę wlewa 

się do parownicy i schładza. Zestaloną masę oczyszcza się na drodze z alkoholu metylowego, 

po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 15,0g (90%) C,N-difenyloiminy 

w postaci bladożółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chodnicę zwrotną, umieszcza 

się 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. Następnie, 

całość ogrzewa się w temperaturze wrzenia przez 30 minut. Mieszaninę poreakcyjną schładza 

się i dodaje 10,0cm
3
 wody destylowanej. Wytrącony osad odfiltrowuje się, oczyszcza na 

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

Otrzymuje się 29,0g (86%) C-(4-nitrofenylo)-N-fenyloiminy w postaci żółtego krystalicznego 

ciała stałego. 

Źródło 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 stożkowej o pojemności 100cm
3
 umieszcza się 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. Całość 

miesza się intensywnie w ciemności przez 24 godziny. Surowy produkt odfiltrowuje się, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z mieszaniny etanol/heksan (8:2 v/v), po czym uzyskany 

osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 15,0g (73%) N-tlenku C,N-difenyloiminy w postaci 

białego, puszystego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej kolbie o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w chodnicę zwrotną, umieszcza 

się kolejno 28,0g difenylodiazometanu oraz 65,5g (100,0cm
3
) eteru naftowego, po czym 

schładza do temperatury 0
0
C. Intensywnie mieszając, wprowadza się, porcjami, schłodzony 

do 0
0
C, roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 16,0g (13,3cm

3
) nitrozobenzenu w 87,9g 

(100,0cm
3
) benzenu. Wprowadzenie każdej porcji roztworu nitrozobenzenu powoduje silne 

pienienie mieszaniny reakcyjnej. Następnie, całość miesza się jeszcze przez 24 godziny 

w ciemności, po czym odfiltrowuje wydzielony osad, krystalizuje z toluenu, po czym suszy 

go na powietrzu. Otrzymuje się 24,0g (64%) N-tlenku C,C,N-trifenyloiminy w postaci żółtego 

krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, umieszcza 

się 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 pyłu cynkowego. Mieszaninę ogrzewa się 

do łagodnego wrzenia w ciągu 30 minut, a następnie zawartość kolby wylewa cienkim 

strumieniem do zlewki zawierającej 500,0cm
3
 zimnej wody, przy czym zawartość zlewki 

należy mieszać. Po oziębieniu w wodzie z lodem, surowy produkt odsącza się, przemywa 

wodą, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Surowy produkt można oczyścić 

na drodze  krystalizacji z wody destylowanej. Otrzymuje się 27,0g (91%) acetanilidu 

w postaci bezbarwnego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, ogrzewa 

się w temperaturze wrzenia, przez 45 minut, mieszaninę 5,0g 4-nitroaniliny, 11,1g (10,3 cm
3
) 

bezwodnika octowego oraz 10,2g (9,7cm
3
) lodowatego 100% kwasu octowego. Następnie, 

ciecz wylewa się cienkim strumieniem do zlewki zawierającej 145,0cm
3
 zimnej wody, przy 

czym, zawartość zlewki należy mieszać. Po oziębieniu związek odsącza się pod 

zmniejszonym ciśnieniem, dobrze odciska i suszy na powietrzu. Surowy produkt oczyszcza 

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

na powietrzu. Otrzymuje się 4,0g (61%) 4-nitroacetanilidu w postaci ciała stałego. 

Źródło 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]: 7,88−7,85 (m, 2H); 7,85 (brs, 1H); 7,67−7,63 (m, 2H); 

7,58−7,52 (m, 1H); 7,52−7,45 (m, 2H); 7,41−7,34 (m, 2H); 7,19−7,12 (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 stożkowej o pojemności 100cm
3
 umieszcza się 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 się korkiem i wstrząsa energicznie 

przez 10-15 minut. W czasie reakcji wydziela się ciepło i dlatego naczynie od czasu do czasu 

należy „odpowietrzyć” przez ostrożne uchylenie korka. Surowy benzanilid wypada 

z mieszaniny reakcyjnej w postaci białego osadu. Po zakończeniu reakcji, gdy zanik nie ostry 

zapach chlorku benzoilu, mieszanina powinna mieć odczyn alkaliczny. Surowy produkt sączy 

się na lejku Büchnera, przemywa wodą, oczyszcza się na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 9,0g (75%) 

benzanilidu w postaci beżowego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [6] 
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4,4’-BIS-(N,N-DIMETYLOAMINO)TRIFENYLOMETAN 
 

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 znajdującej się na łaźni wodnej umieszcza kolejno się 9,4g 

(9,8cm
3
) N,N-dimetyloaniliny, 3,8g (3,6cm

3
) benzaldehydu, oraz 4,0g świeżo wyprażonego 

i roztartego w moździerzu chlorku cynku. Całość ogrzewa się przez 4 godziny w temperaturze 

100
0
C, cały czas mieszając. Otrzymaną gęstą masę rozcieńcza się gorącą wodą i przenosi do 

250cm
3 

kolby w celu oddestylowania nieprzereagowanej N,N-dimetyloaniliny oraz 

benzaldehydu. Po uzyskaniu klarownego destylatu pozostałość z kolby schładza się, 

a następnie rozcieńcza wodą do objętości 250,0cm
3
. Osad odfiltrowuje się i rozpuszcza 

w minimalnej ilości wrzącego alkoholu etylowego. Tak otrzymany roztwór sączy się, 

a następnie umieszcza w lodówce na około 16 godzin. Wykrystalizowaną substancję odsącza 

się na lejku Büchnera, po czym suszy na powietrzu. Otrzymuje się 9,0g (77%) 

4,4’-bis-(N,N-dimetyloamino)-trifenylometanu w postaci ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [17], [128], [129], [130],  [17][131] 

 

 

 
 
  



97 

  

  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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
 umieszcza się kolejno 25,0g benzofenonu, 

15,0g chlorowodorku hydroksyloaminy, 39,5g (50,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz 10,0cm

3
 

wody destylowanej. Następnie, dodaje się porcjami, jednocześnie wstrząsając, 28,0g 

wodorotlenku sodu, tak aby mieszanina nie wrzała zbyt intensywnie. W przypadku zbyt 

gwałtownego wzrostu temperatury kolbę należy chłodzić zimną wodą. Po dodaniu całej ilości 

wodorotlenku kolbę zaopatruje się w chłodnicę zwrotną i ogrzewa w temperaturze wrzenia 

przez 5 minut. Następnie, zawartość kolby ochładza się, po czym przenosi do zlewki 

o pojemności 1000cm
3
 zawierającej 88,5g (75,0cm

3
) stężonego 38% kwasu solnego oraz 

500,0g drobno pokruszonego lodu. Wytrącony surowy produkt odsącza się na lejku Büchnera, 

przemywa wodą z drobno pokruszonym lodem, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Otrzymuje się 26,5g (98%) oksymu benzofenonu w postaci kremowego krystalicznego ciała 

stałego.  

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

magnetyczne, termometr oraz chłodnicę zwrotną, umieszcza się kolejno 20,5g krystalicznego 

octanu sodu, 12,0g chlorowodorku hydroksyloaminy, oraz 40,0cm
3
 wody destylowanej. 

Następnie, zawartość kolby ogrzewa się do temperatury 60
0
C, po czym przez chłodnicę 

dodaje się 12,3g (13,0cm
3
) cykloheksanonu. Mieszaninę reakcyjną miesza się intensywnie 

przez 30 minut, po czym zawartość kolby chłodzi do temperatury 0
0
C. Wytrącony surowy 

produkt odsącza się na lejku Büchnera, przemywa wodą z drobno pokruszonym lodem, 

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

Otrzymuje się 9,9g (70%) oksymu cykloheksanonu w postaci białego krystalicznego ciała 

stałego.  

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 50cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

magnetyczne, termometr oraz chłodnicę zwrotną, umieszcza się roztwór 10,0g 

4-nitrobenzaldehydu w 162,0g (200,0cm
3
) alkoholu etylowego. Następnie, zawartość kolby 

ogrzewa się do temperatury 60
0
C, po czym przez chłodnicę dodaje się 40,0g chlorowodorku 

hydroksyloaminy oraz roztwór powstały przez rozpuszczenie 12,0g wodorotlenku sodu 

w 80,0cm
3
 wody destylowanej. Mieszaninę reakcyjną miesza się intensywnie przez 2 godziny 

w temperaturze 70
0
C. Następnie, całość wylewa się do krystalizatora, odsącza na lejku 

Büchnera, przemywa 24,0g (20,0cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego, a następnie wodą 

z drobno pokruszonym lodem. Surowy produkt oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 8,8g (80%) oksymu 

cykloheksanonu w postaci żółtego krystalicznego ciała stałego.  

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 50cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

magnetyczne, termometr oraz chłodnicę zwrotną, umieszcza się roztwór 10,0g 

4-chlorobenzaldehydu w 162,0g (200,0cm
3
) alkoholu etylowego. Następnie, zawartość kolby 

ogrzewa się do temperatury 60
0
C, po czym przez chłodnicę dodaje się 40,0g chlorowodorku 

hydroksyloaminy oraz roztwór powstały przez rozpuszczenie 12,0g wodorotlenku sodu 

w80,0cm
3
 wody destylowanej. Mieszaninę reakcyjną miesza się intensywnie przez 2 godziny 

w temperaturze 70
0
C. Następnie, całość wylewa się do krystalizatora, odsącza na lejku 

Büchnera, przemywa 24,0g (20,0cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego, a następnie wodą 

z drobno pokruszonym lodem. Surowy produkt oczyszcza na drodze krystalizacji alkoholu 

etylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 9,1g (82%) oksymu 

cykloheksanonu w postaci żółtego krystalicznego ciała stałego.  

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w chodnicę zwrotną, zakończoną 

rurką zawierającą bezwodny chlorek wapnia, umieszcza się kolejno 30,0g drobno roztartego 

fluorenonu, 20,0g bezwodnego siarczanu (VI) magnezu, 25,0g hydratu hydrazyny oraz 39,5g 

(50,0cm
3
) izo-propanolu. Całość ogrzewa się do wrzenia przez 2 godziny, a następnie 

oddestylowuje rozpuszczalnik na wyparce obrotowej. Pozostałość oczyszcza się na drodze 

krystalizacji z alkoholu etylowego, a osad uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 

25,4g (79 %) hydrazonu fluorenonu w postaci żółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło 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 gilzą wypełnioną 20,0g świeżo wyprażonego tlenku wapnia ogrzewa 

się przez 16 godzin roztwór 45,0g benzofenonu z 44,0g monohydratu hydrazyny w 257,9 g 

(320,0cm
3
) alkoholu etylowego. Po schłodzeniu roztworu wydzielone kryształy odsącza 

się i przemywa niewielką ilością alkoholu etylowego, a nastepnie oczyszcza na drodze 

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

Otrzymuje się 45,0g (93%) hydrazonu benzofenonu w postaci jasnożółtego krystalicznego 

ciała stałego. 

Źródło 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 pojemności 50cm
3
 umieszcza się 12,4g (9,6cm

3
) alkoholu tert-butylowego, 

a następnie dodaje 29,5g (25,0cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego. Następnie całość wytrząsa 

się przez 5 minut, po czym mieszaninę odpowietrza się i pozostawia do rozdzielenia. Fazę 

organiczną oddziela się i przemywa roztworem uzyskanym przez rozpuszczenie 

15,0g wodorowęglanu sodu w 135,0g wody destylowanej, a następnie suszy nad bezwodnym 

chlorkiem wapnia i destyluje zbierając frakcję wrzącą w zakresie 49-50
0
C. Otrzymuje 

się 7,4g (80%) chlorku tert-butylu w postaci bezbarwnej cieczy o charakterystycznym 

zapachu. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 50cm
3
 umieszcza się rozwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 3,0g 1-fenylo-2-nitroetenu w 14,9g (10,0cm
3
) chloroformu. Następnie, 

do mieszaniny dodaje się roztwór 3,5g (1,2cm
3
) bromu w 14,9g (10,0cm

3
) chloroformu. 

Całość ogrzewa się, utrzymując delikatne wrzenie przez 2 godziny. W tym czasie mieszanina 

zmienia kolor z ciemnopomarańczowego na jasnożółty. Po usunięciu źródła ciepła masę 

poreakcyjną wylewa się do krystalizatora i odparowuje rozpuszczalnik na powietrzu. Surowy 

produkt oczyszcza się na drodze krystalizacji z heksanu lub cykloheksanu, po czym uzyskany 

osad suszy na powietrzu. Należy pamiętać, aby prowadzić krystalizację delikatnie ogrzewając 

kolbę na łaźni powietrznej, gdyż przegrzanie roztworu może doprowadzić do rozkładu 

produktu. Otrzymuje się 8,0g (70%) 1,2-dibromo-1-fenylo-2-nitroetanu w postaci 

białożółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [53] 
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1,2-DIBROMO-1-(4-NITROFENYLO)-2-NITROETAN 
 

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 okrągłodennej o pojemności 50cm
3
 umieszcza się rozwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 3,0g 1-(4-nitrofenylo)-2-nitroetenu w 14,9g (10,0cm
3
) chloroformu. Następnie, 

do mieszaniny dodaje się roztwór 3,5g (1,2cm
3
) bromu w 14,9g (10,0cm

3
) chloroformu. 

Całość ogrzewa się utrzymując delikatne wrzenie przez 2 godziny. W tym czasie mieszanina 

zmienia kolor z ciemnopomarańczowego na jasnożółty. Po usunięciu źródła ciepła masę 

poreakcyjną wylewa się do krystalizatora i odparowuje rozpuszczalnik na powietrzu. Surowy 

produkt oczyszcza się na drodze krystalizacji z heksanu lub cykloheksanu, po czym uzyskany 

osad suszy na powietrzu. Należy pamiętać, aby prowadzić krystalizację delikatnie ogrzewając 

kolbę na łaźni powietrznej, gdyż przegrzanie roztworu może doprowadzić do rozkładu 

produktu. Otrzymuje się 2,5g (50%) 1,2-dibromo-1-fenylo-2-nitroetanu w postaci 

jasnożółtego krystalicznego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [53] 

 

 



      

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

99..  BBAARRWWNNIIKKII  

 

 

 
 

  



 

  

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 okrąglodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło mechaniczne, 

umieszcza się kolejno 3,2g naftochinonu, 63,2g (80,0cm
3
) alkoholu metylowego oraz 

0,9g aniliny. Całość miesza się przez 18 godzin w temperaturze 25
0
C. Następnie, 

do mieszaniny dodaje się 400,0cm
3
 zimnej wody, cały czas mieszając. Po 30 minutach kolbkę 

z zawartością odstawia się do lodówki na noc w celu krytalizacji produktu. Powstały osad 

sączy się na lejku Büchnera, przemywa zimną wodą, po czym suszy na powietrzu. Otrzymuje 

się 2,0g (49%) 2-(fenyloamino)-1,4-naftochinonu w postaci burgundowego ciała stałego. 

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę, zwrotną umieszcza 

się kolejno 3,0g 1,3,5-trimetoksybenzenu, 6,0g naftochinonu, 39,0g (50,0cm
3
) acetonu oraz 

50,0mg triflanu bizmutu (lub kwasu fosforowolframowego). Całość doprowadza się do stanu 

łagodnego wrzenia i utrzymuje przez 1 godzinę. Po schodzeniu do temperatury pokojowej 

mieszaninę zostawia się na 1 godzinę. Wytrącony osad odfiltrowuje na lejku Büchnera, 

trzykrotnie przemywa niewielkimi porcjami acetonu, po czym produkt suszy na powietrzu. 

Otrzymuje się 4,0g (69%) 2-(1,3,5-trimetoksyfenylo)-naftochinonu w postaci ceglasto 

pomarańczowego osadu.  

Źródło przepisu preparatywnego: [141], [142]  

 

 

 

  



 

  

ŻÓŁCIEŃ 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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 100 cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

mechaniczne i wkraplacz, umieszcza się kolejno 50,0g (25,0cm
3
) 25% oleum oraz 12,5g 

drobno roztartego 1-naftolu. Następnie, zawartość kolby miesza się w temperaturze 

pokojowej do pełnego rozpuszczenia naftolu, po czym ogrzewana w temperaturze 125
0
C 

przez 1,5 godziny. Po schodzeniu do temperatury pokojowej mieszaninę reakcyjną ostrożnie 

wylewa się na 125,0g drobno potłuczonego lodu. Otrzymany roztwór sączy się do trójszyjnej 

kolby okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, po czym wkrapla doń 41,7g (30,0cm

3
) stężonego 

65% kwasu azotowego (V) intensywnie mieszając. Po zakończeniu wkraplania całość 

ogrzewa się przez 1 godzinę w temperaturze 50
0
C i pozostawia jeszcze na 12 godzin 

w temperaturze pokojowej. Wytrącony osad odsącza się pod zmniejszonym ciśnieniem, 

przemywa nasyconym wodnym roztworem chlorku sodu oraz gorącą wodą, a następnie 

zadaje nasyconym wodnym roztworem węglanu sodu do uzyskania pH około 8 wobec 

papierka Kongo. Roztwór przesącza się, do przesączu dodaje 100,0cm
3
 nasyconego roztworu 

chlorku sodu i pozostawia do krystalizacji w temperaturze pokojowej. Wydzielone kryształy 

odsącza się i suszy w temperaturze 45
0
C. Otrzymuje się 30,0g (96%) żółcieni naftylu 

w postaci żółtych kryształów.  

Źródło przepisu preparatywnego: [143] 

 

 

 

 

 

 
  



 

  

„DRAPIEŻNA” ZIELEŃ 
 

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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

mechaniczne, termometr, wkraplacz, ogrzewanej w łaźni wodnej o temperaturze 60
0
C, 

umieszcza się kolejno 14,4 g 2-naftolu oraz 40,0g roztworu uzyskanego przez rozpuszczenie 

4,0g wodorotlenku sodu w 36,0cm
3
 wody destylowanej. Otrzymaną mieszaninę przesącza się 

przez sączek karbowany i schładza do temperatury 0
0
C w łaźni lodowej, po czym dodaje się 

roztwór 7,6g azotanu (III) sodu w 120,0cm
3 

wody destylowanej. Do intensywnie mieszanego 

roztworu w ciągu 1 godziny wkrapla się 65,0g 20% kwasu siarkowego (VI) uprzednio 

schłodzonego do temperatury 5
0
C, tak aby temperatura mieszaniny reakcyjnej nie 

przekroczyła 3
0
C. Po dodaniu kwasu całość miesza się przez 1,5 godziny w temperaturze 0

0
C. 

Utworzony produkt odsącza się na lejku Büchnera, przemywa zimną wodą i suszy 

na powietrzu. Otrzymuje się 15,6g (90%) kwasu4-hydroksy-3-hydroksyimino-1-

hydronaftaleno-1-sulfonowego 

Otrzymany kwas umieszcza się w kolbie okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, po czym 

wkrapla 5% roztwór wodorotlenku sodu aż do momentu uzyskania pH 6 wobec papierka 

Kongo. Następnie, do tak uzyskanej  suspensji dodaje się roztwór 11,5g wodorosiarczanu (IV) 

sodu w 40,0cm
3
 wody destylowanej i miesza zawartość kolbki przez około 1,5 godziny, 

do momentu całkowitego rozpuszczenia 1-hydroksyimino-2-naftolu. Całość filtruje się w celu 

usunięcia ewentualnych zanieczyszczeń, po czym zadaje 100,0g chlorku sodu podawanym 

w małych porcjach. Uzyskaną masę miesza się w temperaturze pokojowej przez 6 godzin. 

Otrzymany barwnik odsącza się, po czym suszy w temperaturze 45
0
C. Otrzymuje się 20,0g 

(80%) barwnika „drapieżna” zieleń w postaci zielonego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [145] 
  



 

  

PIGMENT ZIELONY 8 
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C30H18FeN3NaO6 CAS: 16143-80-9 
 

MW: 595,87; 
 

Otrzymywanie:   

N
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O
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-

Na
+

H2O, 50oC, 3h, 99%

FeSO4/NaHCO3

 
 

W kolbie okrągłodennej o pojemności 500cm
3
 umieszcza się 20,0g soli sodowej kwasu 

2-nitrozo-2-(4-hydronaftolo)-4-sulfonowego oraz 250,0cm
3
 wody destylowanej. Do tak 

otrzymanej mieszaniny dodaje się roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 4,6g siarczanu (VI) 

żelaza (II) w 70,0cm
3
 wody destylowanej, a następnie roztwór 23,3g wodorowęglanu sodu 

w 210cm
3
 wody destylowanej, cały czas intensywnie mieszając, po czym mieszanie 

kontynuuje się jeszcze przez 2 godziny. Po tym czasie całość ogrzewa się do temperatury 

50
o
C. Utworzony pigment odsącza się na lejku Büchnera, przemywa gorącą wodą, po czym 

suszy w temperaturze 80-90
0
C. Otrzymuje się 14,0g (99%) pigmentu zielonego 8 w postaci 

ciała stałego o intensywnie zielonym kolorze. 

Źródło przepisu preparatywnego: [145], [17]  



 

  

BŁĘKIT MELDOLA 
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C18H15N2OCl·½ZnCl2 CAS: 7057-57-0 
 

MW: 379,87; 
 

Otrzymywanie:  

O

N

N
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3
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-

N
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3
CH

3

NO

OH

+

1/2 ZnCl4

ZnCl2

C2H5OH, 60oC, 2h, 50%
+

 

 

W trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

termometr, mieszadło mechaniczne i wkraplacz, umieszcza się 3,6g 2-naftolu, 7,5g 

chlorowodorku 4-nitrozo-N,N-dimetyloaniliny oraz 26,6g (33,0cm
3
) 96% alkoholu 

etylowego. Całość intensywnie miesza się przez 10 minut, po czym wkrapla roztwór 

uzyskany przez rozpuszczenie 4,5g dwuwodnego chlorku cynku w 10,0cm
3
 wody 

destylowanej. Następnie, mieszaninę reakcyjną ogrzewa się w łaźni wodnej w temperaturze 

60
0
C przez 2 godziny, intensywnie całość mieszając. Po schodzeniu zawartości kolby 

do temperatury pokojowej wytrącony barwnik odsącza się, przemywa 10% roztworem 

chlorku sodu, a następnie suszy w temperaturze 50
0
C. Otrzymuje się 10,0g (50%) barwnika 

błękitu Meldola w postaci intensywnie niebieskiego proszku. 

Źródło przepisu preparatywnego: [17], [146]   

   

 

 

  



 

  

  ALIZARINA ŻÓŁTA GG 
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C13H8N3NaO5  CAS: 584-42-9  

 

MW: 309; tw [147]: 233-235
0
C  

 

Otrzymywanie:  
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NaNO2/HCl/Na2CO3

H2O, 0oC, 2h, 90%
+

 
 

W trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w termometr, 

mieszadło mechaniczne i wkraplacz, umieszcza się kolejno 6,9g 3-nitroaniliny, 13,0cm
3
 

stężonego 38% kwasu solnego oraz 100,0cm
3
 wody destylowanej. Całość ogrzewa się do 

pełnego rozpuszczenia, po czym schładza do temperatury pokojowej. Następnie, dodaje się 

drobno pokruszony lód tak, żeby temperatura mieszaniny wyniosła 0
0
C. Do mieszającego się 

roztworu, w którym znajdują się kawałki lodu szybko wkrapla się roztwór powstały przez 

rozpuszczenie 3,5g azotanu (III) sodu w 20,0cm
3
 wody destylowanej, a następnie całość sączy 

przez sączek karbowany. W osobnej zlewce o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło 

magnetyczne, sporządza się roztwór 6,9g kwasu salicylowego i 20,0g węglanu sodu 

w 100,0cm
3
 wody destylowanej. Całość schładza się do temperatury 0

0
C, po czym ostrożnie 

dodaje się zimny roztwór soli diazoniowej, energicznie mieszając. Następnie, łaźnię 

chłodzącą odstawia się a mieszaninę reakcyjną miesza jeszcze przez 1 godzinę. Wytrącony 

barwnik odsącza się na lejku Büchnera, przemywa zimną wodą, po czym suszy się 

w temperaturze 40-50
0
C. Otrzymuje się 14,0g (90%) alizaryny żółtej GG w postaci żółtego 

ciała stałego.  

Źródło przepisu preparatywnego: [17], [148] 

 

  



 

  

  SAFRANINA 
 

N
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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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 250cm

3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

termometr, mieszadło mechaniczne i wkraplacz, umieszcza się kolejno 13,5g 2-toluidyny, 

6,0g aniliny oraz 12,0g (6,5cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego. Całość schładza się 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 utrzymując temperaturę 15
0
C. Następnie, mieszaninę 

ogrzewa się w temperaturze 35
0
C przez 10 godzin. Po tym czasie dodaje się 15,0cm

3
 wody 

destylowanej i rozdziela w rozdzielaczu. Oleistą warstwę organiczną miesza się z roztworem 

uzyskanym przez zmieszanie 45,0g (24,5cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego z 45,0cm

3
 wody 

destylowanej i dodaje małymi porcjami 25,0g wiórków żelaznych, pilnując aby temperatura 

reakcji nie przekroczyła 25
0
C. Reakcję uznaje się za zakończoną kiedy warstwa organiczna 

otrzymana po ekstrakcji małej próbki mieszaniny reakcyjnej nie będzie bezbarwną. Jeżeli po 

upływie 1 godziny nie nastąpi całkowita redukcja aminoazotoluenu, do mieszaniny reakcyjnej 

należy dodać dodatkowo 13,2g (12,0cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego oraz 8,0g żelaza. Po 

całkowitej redukcji aminoazotoluenu, otrzymany roztwór przesącza się, rozcieńcza wodą do 

objętości 150cm
3
, po czym zobojętnia 28,0g węglanu wapnia. Otrzymany roztwór rozcieńcza 

się do 250cm
3
, schładza do temperatury 0

0
C, a następnie wkrapla w ciągu 5 minut roztwór 

25,0g dichromianu (VI) sodu w 100,0cm
3
 wody destylowanej, energicznie mieszając całość. 

Mieszaninę reakcyjną pozostawia się do całkowitego utlenienia na 12 godzin, w temperaturze 

pokojowej. Następnie, roztwór ogrzewa się przez 30 minut w temperaturze wrzenia, po czym 

szybko filtruje. Stałą pozostałość dodaje się do 50,0cm
3
 wody destylowanej i podgrzewa do 

temperaturze wrzenia a następnie szybko filtruje. Czynność powtarza się 3 razy, a otrzymane 

roztwory barwnika łączy się. Po chłodzeniu do temperatury pokojowej barwnik wysala się 

250,0g chlorku sodu. Wytrącający się osad odfiltrowuje się, oczyszcza na drodze krystalizacji 

z wody destylowanej, po czym suszy w temperaturze 30-40
0
C. Otrzymuje się 6,0g (78%) 

safraniny w postaci czerwono-brązowego ciała stałego. 

Źródło 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 pojemności 250cm
3
, zawierającej 20,0g drobno pokruszonego lodu, 

umieszcza się 1,9g (1,9cm
3
) aniliny, a następnie dodaje 7,6g (6,4cm

3
) stężonego 38% kwasu 

solnego, cały czas mieszając. Mieszaninę reakcyjną chłodzi się w łaźni lodowej z solą 

kuchenną do temperatury 0-5
0
C i wkrapla, wcześniej przygotowany roztwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 1,6g azotanu (III) sodu w 3,2cm
3
 wody destylowanej tak, aby utrzymać zadaną 

temperaturę. Po wkropleniu ok. 60% roztworu soli przebieg reakcji diazowania sprawdza się 

papierkiem jodoskrobiowym. 

W osobnej zlewce rozpuszcza się 2,9g 2-naftolu w roztworze uzyskanym przez rozpuszczenie 

1,4g wodorotlenku sodu w 12,6cm
3
 wody destylowanej. Zawartość zlewki miesza się, chłodzi 

i dodaje 15,0g drobno pokruszonego lodu. Następnie, do roztworu 2-naftolu wkrapla się, 

energicznie mieszając, roztwór soli diazoniowej z taką szybkością, aby temperatura nie 

przekroczyła 8
0
C. Po wkropleniu całej ilości mieszaninę reakcyjną utrzymuje się 

w temperaturze 7-10
0
C w ciągu 1 godziny, mieszając od czasu do czasu. Surowy produkt 

przemywa się porcją 10,0cm
3
 lodowatej wody, oczyszcza na drodze krystalizacji z alkoholu 

metylowego, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 4,5g (90,0%) 

barwnika azowego Sudan I w postaci czerwonego proszku. 

Źródło przepisu preparatywnego: [26] 
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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
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N
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2

+ NaNO2/HCl/Na2CO3

H2O, 0-5oC, 15h, 80%

 
 

W trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 1000cm
3
, zaopatrzonej w termometr, 

chłodnicę zwrotną, mieszadło mechaniczne oraz wkraplacz, umieszcza się kolejno 5,0g 

4-aminoazobenzenu, 50,0cm
3
 wody destylowanej oraz 12,5cm

3
 stężonego 38% kwasu 

solnego. Mieszaninę schładza się w łaźni lodowej z solą do temperatury -1
0
C i ciągle 

mieszając, wkrapla się roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 1,8g azotanu (III) sodu 

w 6,0cm
3
 wody destylowanej. Po zakończeniu diazowania do mieszaniny dodaje się 135,0cm

3 

zimnej wody, a następnie filtruje na lejku Büchnera. Do filtratu dodaje się 40,0g chlorku 

sodu, po czym pozostawia na 12 godzin. Wykrystalizowaną sól diazoniową odsącza się, 

a następnie miesza z 15,0g drobno pokruszonego lodu i 43,0cm
3
 wody destylowanej. 

Tak otrzymany roztwór zakwasza się do pH 2 stężonym 38% kwasem solnym, wobec 

papierka Kongo. W osobnej, lekko podgrzewanej zlewce o pojemności 500cm
3
 umieszcza się 

kolejno 3,6g 2-naftolu, roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 1,5g wodorotlenku sodu 

w 25cm
3
 wody destylowanej, oraz 6,0g wodorowęglanu sodu. Mieszaninę schładza się do 

temperatury -1
0
C, po czym w ciągu 30 minut dodaje się roztwór soli diazoniowej utrzymując 

temperaturę w granicach 0-5
0
C. Po upływie 1 godziny mieszaninę rozcieńcza się wodą 

destylowaną do objętości 250cm
3
 i zakwasza stężonym 38% kwasem solnym do pH  3 wobec 

papierka Kongo. Uzyskany barwnik odfiltrowuje się na lejku Büchnera, przemywa wodą, 

po czym suszy w temperaturze 50
0
C. Otrzymuje się 7,0g (80%) sudanu III w postaci 

czerwonego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego:[17], [152] 
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pararozanilina, 
 

C19H18N3Cl CAS: 569-61-9  
 

MW: 324,16; tt [130]: 268–270 
o
C  

1
H NMR (CDCl3, ppm) [153]: 7,2-6,2 (m, 18H) 

 

Otrzymywanie:   

C
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FeCl3

185oC, 6h, 20%
+ +

HCl.

 
 

W trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 150cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

termometr, mieszadło mechaniczne i wkraplacz umieszcza się kolejno 13,0g chlorowodorku 

aniliny, 5,5g 4-toluidyny, 8,9g nitrobenzenu, oraz 1,5g chlorku żelaza (III). Intensywnie 

mieszając, całość ogrzewa się na łaźni olejowej do temperatury 185
o
C przez 6 godzin, do 

momentu aż pobrana próbka mieszaniny reakcyjnej po schłodzeniu do temperatury pokojowej 

nie zastygnie w twardą kruchą masę, po czym mieszaninę reakcyjną schładza się do około 

100
0
C i przelewa do kolby okrągłodennej o pojemności 250cm

3
 zawierającej 50,0cm

3
 ciepłej 

wody destylowanej. Następnie, całość zobojętnia się 7,0g wodorowęglanu sodu i poddaje 

destylacji z parą wodną. Po oddestylowaniu nieprzereagowanej toluidyny i nitrobenzenu, 

pozostałość zawierającą barwnik schładza się, po czym barwnik oddziela na lejku Büchnera 

i przemywa niewielka ilością zimnej wody. Do surowego produktu dodaje się roztwór 

uzyskany przez zmieszanie 8,9g (7,5cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego z 240cm

3
 wody 

destylowanej, a następnie ogrzewa w temperaturze wrzenia przez około 1 godzinę. 

Po upływie czasu ciepły roztwór przesącza się, schładza do temperatury pokojowej, po czym 

rozpuszcza się w nim 90,0g chlorku sodu celem wytrącenia produktu. Uzyskany osad 

odfiltrowuje się, po czym suszy na powietrzu. Otrzymuje się 3,5g (20%) parafuksyny.  

Źródło przepisu preparatywnego: [17] 

  

  



 

  

4,4’-DI-(N,N-DIMETYLOAMINO)-TRIFENYLOMETAN 
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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
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N N
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3

CH
3

CH
3

CH
3

H
ZnCl2

 100oC, 24h, 77%
+

 
 

W porcelanowej parowniczce umieszczonej na luźni wodnej umieszcza się kolejno 9,4g 

dimetyloaniliny, 3,8g benzaldehydu oraz 4,0g wyprażonego i roztartego w moździerzu chloku 

cynku. Całość ogrzewa się w temperaturze 100
0
C przez 4 godziny. Otrzymaną gęstą masę 

rozcieńcza się gorącą wodą, a następnie przenosi do kolby kulistej i oddestylowuje 

nieprzereagowaną dimetyloanilinę oraz benzaldehyd. Pozostałość schładza się i rozcieńcza 

wodą do objętości 250cm
3
. Surowy produkt odsącza się, rozpuszcza w minimalnej ilości 

wrzącego alkoholu etylowego. Uzyskany gorący roztwór sączy się, a następnie umieszcza 

w lodówce na 16 godzin i odfiltrowuje wytrącony osad. Po wysuszeniu na powietrzu 

otrzymuje się 9,0g (77%) di-(4-dimetyloaminofenylo)-fenylometanu.  

Źródło przepisu preparatywnego: [17], [128], [129], [131], [154] 
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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:   
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3
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H
ZnCl2/HCl/PbO2

H2O, 2h, 76%

 
 

W trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 1000cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę 

zwrotną, mieszadło mechaniczne i wkraplacz, umieszcza się 8,2g 

di-(4-dimetyloaminofenylo)-fenylometanu, po czym wprowadza roztwór uzyskany przez 

zmieszanie 21,6g (18,3cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego z 47,5cm

3 
wody destylowanej, 

anastępnie dodaje się 650,0cm
3
 zimnej wody. Do intensywnie mieszanego roztworu małymi 

porcjami dodaje się 7,5g tlenku ołowiu (IV). Po dwóch godzinach mieszania roztwór filtruje 

się, a do przesączu dodaje roztwór przygotowany przez rozpuszczenie z 9,9g chlorku cynku 

i 220,0g chlorku sodu w 625,0cm
3
 wody destylowanej. Wytrącony osad sączy się, rozpuszcza 

w minimalnej ilości ciepłej wody, a po schłodzeniu do temperatury pokojowej, produkt 

wysala się obliczoną ilością chlorku sodu (rozpuszczalność NaCl w wodzie w 25
0
C wynosi 

359 g/dm
3
). Otrzymuje się 7,5g (76%) zieleni malachitowej w postaci zielonych kryształów 

z metalicznym połyskiem.  

Źródło 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 okrągłodennej o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, mieszadło 

mechaniczne i wkraplacz, umieszcza się kolejno 11,0g 4-chlorofenolu, 30,0g bezwodnika 

ftalowego, 5,0g kwasu borowego oraz 200,0g (108,7cm
3
) stężonego 98% kwasu siarkowego 

(VI). Całość ogrzewa się przez 4 godziny w temperaturze 200
0
C na łaźni olejowej. Otrzymaną 

mieszaninę ostrożnie wylewa się na 500,0g drobno pokruszonego lodu, który się znajduje 

w zlewce o pojemności 2dm
3
. Surowy produkt odfiltrowuje się i przenosi do kolby 

o pojemności 2dm
3 

zawierającej 1,0dm
3 

wody destylowanej. Całość utrzymuje się 

w temperaturze wrzenia przez około 30 minut. Nierozpuszczony osad oddziela się, po czym 

zadaje kolejnym 1dm
3
 wody, doprowadza do wrzenia i sączy. Ciepłe, wodne roztwory łączy 

się, po czym dodaje roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 17,5g wodorotlenku potasu 

w 17,5cm
3
 wody destylowanej i sączy na lejku Büchnera. Nierozpuszczoną pozostałość 

przemywa roztworem 4,0g wodorotlenku potasu w 16,0cm
3
 wody destylowanej. Do filtratu 

dodaje się stężony 38% kwas solny, aż do uzyskania kwaśnego odczynu wobec papierka 

Kongo. Wytrącony surowy produkt odsącza się na lejku Büchnera, oczyszcza na drodze 

krystalizacji z lodowatego 100% kwasu octowego, po czym uzyskany osad suszy 

na powietrzu. Otrzymuje się 16,0g (74%) kwinizaryny w postaci pomarańczowo-czerwonego 

proszku. 

Źródło 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 znajdującym się w łaźni olejowej rozgrzanej do temperatury 180
0
C 

umieszcza się kolejno 3,5g drobno roztartego bezwodnika ftalowego oraz 5,0g rezorcyny. 

Całość należy ciągle mieszać szklaną bagietką. Po stopieniu do mieszaniny reakcyjnej powoli 

dodaje się, małymi porcjami, 1,5g chlorku cynku, po czym ogrzewanie prowadzi się dalej 

w temperaturze 210
0
C przez 1 godzinę. Po tym czasie mieszanin reakcyjna gęstnieje 

co uniemożliwia dalsze mieszanie. Po schłodzeniu całość rozdrabnia się, dodaje 60,0cm
3
 

wody destylowanej oraz 5,5g (3,0cm
3
) stężonego 36% kwasu solnego, po czym doprowadza 

do stanu łagodnego wrzenia. Gorącą mieszaninę sączy się na lejku Büchnera, a osad 

przemywa 30,0cm
3
 gorącej wody. Uzyskany barwnik suszy się w temperaturze 50

0
C. 

Otrzymuje się 7,5g (96%) fluoresceiny w postaci pomarańczowego proszku.  

Źródło przepisu preparatywnego: [160], [161] 

  

 

 

  



 

  

BŁĘKIT 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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 250cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

termometr, mieszadło mechaniczne oraz wkraplacz, umieszcza się kolejno 18,5g bezwodnika 

ftalowego, 20,0g mocznika, 0,1g molibdenianu (VI) amonu oraz 188,5g (130,0cm
3
) 

trichlorobenzenu. Intensywnie mieszając, całość ogrzewa się w łaźni olejowej przez 1 godzinę 

w temperaturze 195
0
C. Następnie, w ciągu 2 godzin, utrzymując zadaną temperaturę, 

ostrożnie dodaje się 5,0g chlorku miedzi (I). Po schłodzeniu, gęstą ciecz przesącza się. 

Czerwono-granatową pozostałość przemywa się gorącym etanolem do momentu uzyskania 

bezbarwnego przesączu, a następnie dalej przemywa gorącym 2-molowym kwasem solnym, 

gorącym 2-molowym wodorotlenkiem sodu oraz gorącą wodą, po czym uzyskany barwnik 

suszy się w temperaturze 70
0
C. Otrzymuje się 13,0g (76%) błękitu ftalocyjanowego BN 

w postaci granatowego ciała stałego. 

Źródło 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 trójszyjnej kolbie okrągłodennej o pojemności 100cm
3
, zaopatrzonej w chłodnicę zwrotną, 

termometr, mieszadło mechaniczne i wkraplacz, umieszcza się kolejno 14,0g kwasu 

antranilowego, 10,0g (6,3cm
3
) kwasu chlorooctowego, oraz roztwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 20,0g węglanu sodu w 100,0cm
3
 wody destylowanej. Całość ogrzewa się przez 

4 godziny w temperaturze 100
0
C. Po ochłodzeniu do temperatury pokojowej mieszaninę 

reakcyjną zakwasza się stężonym 38% kwasem solnym do pH 2 wobec papierka Kongo 

i pozostawia na noc w celu krystalizacji. Następnie, surowy produkt odsącza się pod 

zmniejszonym ciśnieniem, oczyszcza na drodze krystalizacji z wody, po czym suszy na 

powietrzu. Otrzymuje się 14,0g (70%) kwasu fenyloglicyno-2-karboksylowego w postaci 

bezbarwnego ciała stałego. 

Źródło przepisu preparatywnego: [163] 

 
 

  



 

  

INDYGO 
 

N

N

O

OH

H

 
 

2,2’-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 pojemności 100cm
3
 umieszcza się 20,0g wodorotlenku potasu oraz 

3,0cm
3
 wody destylowanej. Całość mieszając ogrzewa się do temperatury 200

0
C. Następnie, 

dodaje się 6,7g kwasu fenyloglicyno-2-karboksylowego. Ogrzewanie kontynuuje się do 

momentu otrzymania gęstej, pomarańczowej cieczy. Po chłodzeniu do temperatury pokojowej 

masę reakcyjną rozpuszcza się w 135,0cm
3
 wody, przenosi do kolby okrągłodennej 

o pojemności 250cm
3
, zakwasza stężonym 38% kwasem solnym do pH 2 wobec papierka 

Kongo, a następnie dodaje się roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 0,3g chlorku żelaza (III) 

w 9,5cm
3
 wody destylowanej. Otrzymany surowy produkt odsącza się pod zmniejszonym 

ciśnieniem. Otrzymany produkt rozpuszcza się w roztworze 6,7g tiosiarczanu sodu i 8,0g 

wodorotlenku sodu w 135,0cm
3
 wody destylowanej, po czym mieszaninę przesącza się na 

sączku karbowanym. Za pomocą pompki wodnej przez roztwór przepuszcza się powietrze 

w celu utlenienia leukozwiązku. Uzyskany barwnik sączy się pod zmniejszonym ciśnieniem, 

oczyszcza na drodze krystalizacji z wody destylowanej, po czym suszy w temperaturze 70
o
C. 

Otrzymuje się 4,0g (88%) barwnika indygo w postaci granatowego osadu. 

Źródło 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 pojemności 100cm
3
 umieszcza się 2,5g 4-nitroaniliny, 6,5cm

3
 wody 

destylowanej, a następnie dodaje 7,7g (6,5cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego. Zawartość 

zlewki podgrzewa się, aż do rozpuszczenia osadu, następnie roztwór chłodzi się zimną wodą, 

umieszcza w łaźni lodowej z solą kuchenną, i energicznie mieszając oziębia do temperatury 

0-5
0
C. W trakcie oziębiania wydziela się chlorowodorek 4-nitroaniliny. 

W osobnej zlewce sporządza się roztwór 2,0g azotanu (III) sodu w 4,0cm
3
 wody 

destylowanej, który powoli dodaje się do zlewki z chlorowodorkiem 4-nitroaniliny, 

utrzymując temperaturę procesu poniżej 8
0
C. Zakończenie reakcji diazowania sprawdza się 

papierkiem jodoskrobiowym.  

W oddzielnej zlewce umieszcza się  2,6g 1-naftolu, a następnie dodaje roztwór powstały 

przez rozpuszczenie 3,5g wodorotlenku sodu w 12,5cm
3
 wody destylowanej. Następnie, 

mieszaninę chłodzi się w lodzie i dodaje powoli do energicznie mieszanego roztworu soli 

diazoniowej. Po dodaniu całej ilości roztworu zawartość zlewki zakwasza się stężonym 

kwasem solnym do odczynu kwaśnego wobec papierka Kongo. Podczas zakwaszania 

zabarwienie mieszaniny zmienia się z fioletowego na czerwonobrunatne. Surowy produkt 

sączy się, przemywa wodą, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje się 3,6g 

(95%) barwnika azowego Magnezon II w postaci ciemnopomarańczowego proszku.  

Źródło przepisu preparatywnego: [26] 

 

 

 
  



 

  

ORANŻ 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 pojemności 200cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło mechaniczne, umieszcza się 7,0g 

kwasu sulfanilowego i dodaje 2,2g bezwodnego węglanu sodu, oraz 40,0cm
3
 wody 

destylowanej, a następnie mieszaninę ogrzewa się w łaźni wodnej celem uzyskania 

klarownego roztworu. Po ochłodzeniu do temperatury około 15
0
C dodaje się, mieszając, 

roztwór uzyskany przez rozpuszczenie 6,7g azotanu (III) sodu w 13,3cm
3
 wody destylowanej. 

Po oziębieniu w łaźni lodowej z solą kuchenną do temperatury 0
0
C wkrapla się mieszając, 

9,4g roztwór (8,0cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego w 16,0cm

3
 wody destylowanej, 

utrzymując temperaturę poniżej 5
0
C. Następnie, dodaje się powoli pozostały roztwór azotanu 

(III) sodu do uzyskania trwałego zabarwienia papierka jodoskrobiowego.  

Do otrzymanego roztworu soli diazoniowej dodaje się, energicznie mieszając, roztwór 5,0cm
3
 

N,N-dimetyloaniliny w 9,4g (8,0cm
3
) stężonego 38% kwasu solnego i 8,0cm

3
 wody 

destylowanej, po czym zawartość zlewki pozostawia się na 15 minut, od czasu do czasu 

mieszając. Następnie, wkrapla się powoli roztwór 5,0g wodorotlenku sodu w 16,0cm
3
 wody. 

Po zakończeniu wkraplania zawartość zlewki ogrzewa się prawie do wrzenia, do 

rozpuszczenia większej części oranżu metylowego, następnie dodaje 8,0g chlorku sodu 

i ogrzewa do jego rozpuszczenia. Mieszaninę pozostawia się do ostygnięcia, a następnie 

oziębia w łaźni lodowej z solą kuchenną. Wydzielony osad odsącza się i przemywa niewielką 

ilością nasyconego roztworu chlorku sodu. Celem oczyszczenia związek krystalizuje się 

z wody destylowanej, po czym suszy na powietrzu. Z ługu po krystalizacji po zatężeniu do 

około ⅓ objętości otrzymuje się dodatkową ilość barwnika. Otrzymuje się 12,0g (93%) 

oranżu metylowego w postaci pomarańczowego proszku. 

Źródło przepisu preparatywnego: [26] 
  



 

  

ORANŻ β-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 pojemności 200cm

3
, zaopatrzonej w mieszadło mechaniczne, umieszcza się 

kolejno 7,0g kwasu sulfanilowego, 2,2g bezwodnego węglanu sodu i 40,0cm
3
 wody 

destylowanej, a następnie mieszaninę ogrzewa się do rozpuszczenia w łaźni wodnej. 

Po ochłodzeniu do temperatury około 15
0
C dodaje się, mieszając, roztwór uzyskany przez 

rozpuszczenie 6,7g azotanu (III) sodu w 13,3cm
3
 wody destylowanej. Po oziębieniu w łaźni 

lodowej z solą kuchenną do temperatury 0
0
C wkrapla się, mieszając, roztwór 9,4g (8,0cm

3
) 

stężonego 38% kwasu solnego w 16,0cm
3
 wody destylowanej, utrzymując temperaturę 

poniżej 5
0
C. Następnie, dodaje się, powoli, pozostały roztwór azotanu (III) sodu do uzyskania 

trwałego zabarwienia papierka jodoskrobiowego. 

W drugiej zlewce o pojemności 500cm
3
, zaopatrzonej w mieszadło, rozpuszcza się 5,8g 

β-naftolu w roztworze 1,8g wodorotlenku sodu w 15,0cm
3
 wody destylowanej, i dodaje 

roztwór 9,5g bezwodnego węglanu sodu w 80,0cm
3
 wody destylowanej. Do oziębionego do 

temperatury około 3
0
C alkalicznego roztworu β-naftolu wlewa się, energicznie mieszając, 

oziębioną zawiesinę kwasu sulfanilowego tak, aby temperatura nie przekroczyła 5
0
C. Po 

dodaniu soli diazoniowej całość miesza się przez 15 minut, a następnie ogrzewa do 

rozpuszczenia wytworzonego barwnika i, po dodaniu 16,0g chlorku sodu, ogrzewa ponownie 

do jego rozpuszczenia. Roztwór pozostawia się do ostygnięcia, a następnie chłodzi w łaźni 

lodowej z solą kuchenną. Wydzielony produkt odsącza się, przemywa małą ilością 

nasyconego roztworu chlorku sodu, po czym uzyskany osad suszy na powietrzu. Otrzymuje 

się 13,0g (90%) oranżu β-naftolowego w postaci ciemnoczerwonego proszku, który może być 

zanieczyszczony chlorkiem sodu. Aby otrzymać czysty produkt, należy rozpuścić związek 

w możliwie małej ilości wrzącej wody destylowanej i, po ochłodzeniu do temperatury 80
0
C, 

dodać około dwukrotną objętość alkoholu etylowego, po czym pozostawić do samorzutnej 

krystalizacji. Po ostygnięciu z roztworu krystalizuje czysty barwnik, który sączy się, 

a uzyskany osad suszy na powietrzu. 

Źródło 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 

4,4’-BIS-(N,N-

DIMETYLOAMINO)TRIFENYLOMETAN, 95 

4,4’-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 
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