1] Bromosalicylchloranilid

BROMOSALICYLCHLORANILID - synteza 2-etapowa

5-Bromo-4’-chlorosalicylanilid

Etap 1. Synteza kwasu 5-bromosalicylowego

@COOH HBI, NaCIO, Bf\@COOH
...........................’,
OH

OH

Odczynniki

3,4g (0,025 mola) kwasu salicylowego

12,7 g (0,063 mola) 40% kwasu bromowodorowego (d = 1,38 g/cm3)
0,9g (0,008 mola) chloranu (V) sodu

9,0 ml 80% kwasu octowego

Wykonanie preparatu

W kolbce dwuszyjnej okragtodennej o pojemnosci 50 ml przygotowuje sie¢ zawiesine kwasu
salicylowego, kwasu bromowodorowego i kwasu octowego. Kolbke umieszcza sie na
mieszadle magnetycznym pod chiodnicg zwrotng i cato$¢ ogrzewa sie do uzyskania
klarownego roztworu. Nastepnie z wkraplacza dozuje sie powoli wczesniej przygotowany
roztwor chloranu (V) sodu w 1,5-2,0 ml wody. Cato$¢ miesza sie jeszcze przez 0,5 h, po
czym po ostudzeniu wydzielony osad odsgcza sie na lejku Blchnera i przemywa 5 ml 40%
kwasu octowego. Z przesgczu po zageszczeniu do ok. 1/3 objetosci uzyskuje sie dodatkowg

ilos¢ produktu. Potgczone osady oczyszcza sie przez krystalizacje z wody.
Wiasciwosci:
Biaty drobnokrystaliczny proszek o t.t. 165-167 °C, rozpuszczalny w wodzie, etanolu, kwasie

octowym
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Etap 2. Synteza 5-bromo-4’-chlorosalicylanilidu

NH,

o Ci
Br COOH SOCI, CgHgN(CHs), Br /@
LSO S s
OH OH

Cl

Odczynniki

3,50 g (0,016 mola) kwasu 5-bromosalicylowego

2,03 g (0,016 mola) 4-chloroaniliny

1,94 g (0,016 mola) N,N-dimetyloaniliny (d=0,96 g/cm?)
2,34 g (0,020 mola) chlorku tionylu (d = 1,64 g/cm?)

20,0 ml toluenu

10-15 ml 10% kwasu solnego

ok. 15 ml 5% wodorotlenku sodu

qg.s. etanol do krystalizacji

Wykonanie preparatu

W dwuszyjnej kolbce okrggtodennej o pojemnosci 50 ml, zaopatrzonej w chtodnice zwrotng i
wkraplacz sporzgdza sie mieszanine kwasu 5-bromosalicylowego, 4-chloroaniliny i N,N-
dimetyloaniliny w 15 ml toluenu. Nastepnie wkrapla sie roztwor chlorku tionylu w 5 ml toluenu
(uwaga! — reagent o wtasciwosciach draznigcych i nieprzyjemnym zapachu), po czym
catos¢ ogrzewa sie przez 0,5 h w temp. ok. 100°C (moze by¢ na tazni wodnej). Nastepnie
oddestylowuje sie rozpuszczalnik pod zmniejszonym cisnieniem a do pozostatosci dodaje sie
10 — 15 ml 10% kwasu solnego (do odczynu kwasnego), odsgcza osad na lejku Blchnera i
przemywa wodg do zaniku odczynu kwasnego. Produkt reakcji oczyszcza sie przez
rozpuszczenie w 5% r-rze wodorotlenku sodu (ok 15 ml), ogrzanie z dodatkiem niewielkigj
ilosci wegla aktywnego. Po odsgczeniu na sgczku karbowanym z przesgczu wytrgca sie
przez zakwaszenie 10% kwasem solnym wiasciwy produkt reakcji. Wydzielony osad po

odsaczeniu krystalizuje sie z etanolu. Wydajnos¢ 65 — 70%.

TLC

toluen : aceton 4 : 1

Wilasciwosci
Bezbarwne krysztaty o t.t 238-242 °C, trudno rozpuszczalne w metanolu, etanolu, acetonie i

chlorobenzenie
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WYCIAG Z KART CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ
1. Chloran (V) sodu
CAS: 7775-09-9

Postac: ciato state (krystaliczne)

Barwa: biatawy

Zapach: bezwonny

Symbol

hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia H271 Moze spowodowacé pozar lub wybuch; silny utleniacz.

H302 Dziata szkodliwie po potknigeciu.
H411 Dziata toksycznie na organizmy wodne, powodujgc
dtugotrwate skutki.

Srodki ostroznosci P210 Przechowywac¢ z dala od zrédet ciepta, gorgcych
powierzchni, zrodet iskrzenia, otwartego ognia. Nie palié.

P221 Zastosowac wszelkie srodki ostroznosci w celu uniknigcia
mieszania z innymi materiatami zapalnymi.

P273 Unika¢ uwolnienia do srodowiska.

P306+P360 W PRZYPADKU KONTAKTU Z ODZIEZA:
natychmiast sptuka¢ zanieczyszczong odziez i skore duzg iloscig
wody przed zdjeciem odziezy.

sprzet ochrony osobistej | Stosowac odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

2. Chlorek tionylu

CAS: 7719-09-7

Postac: ciecz

Barwa: z6Mta

Zapach: draznigcy, specyficzny

symbol

GHSO05, GHS06

hasto ostrzegawcze Niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia H302 Dziata szkodliwie po potknieciu.
H314 Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu.
H331 Dziata toksycznie w nastepstwie wdychania.

srodki ostroznosci P260 Nie wdycha¢ pytu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/ rozpylonej
cieczy. P280 Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronna/
ochrone oczu/ ochrone twarzy. P303 + P361 + P353 W
PRZYPADKU KONTATKU ZE SKORA (lub z wiosami):
Natychmiast zdjg¢ catg zanieczyszczong odziez. Sptuka¢ skore
pod strumieniem wody/prysznicem. P304 + P340 + P310 W
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PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO DROG ODDECHOWYCH:
wyprowadzi¢ lub wynie$¢ poszkodowanego na $wieze powietrze
i zapewni¢ mu warunki do swobodnego oddychania.
Natychmiast skontaktowaé sie z OSRODKIEM
ZATRUC/lekarzem. P305 + P351 + P338 W PRZYPADKU
DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptuka¢ wodg przez kilka
minut. Wyjg¢ soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo
usung¢. Nadal ptuka¢. P403 + P233 Przechowywac¢ w dobrze
wentylowanym miejscu. Przechowywac pojemnik szczelnie
zamkniety.

EUHO014 Reaguje gwattownie z wodg. EUH029 W kontakcie z
wodg uwalnia toksyczne gazy.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac odziez ochronng, okulary, rekawiczki

3. 4-Chloroanilina

CAS: 106-47-8
Postac: ciato state
Barwa: bezbarwna
Zapach: specyficzny
symbol

A A

GHS09

GHS06,GHS08

hasto ostrzegawcze

Niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H301 Dziata toksycznie po potknieciu.

H311 Dziata toksycznie w kontakcie ze skora.

H317 Moze powodowac reakcje alergiczng skory.

H331 Dziata toksycznie w nastepstwie wdychania.

H350 Moze powodowac raka.

H410 Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne, powodujgc
dtugotrwate skutki.

srodki ostroznosci

P201 Przed uzyciem zapoznac¢ sie ze specjalnymi srodkami
ostroznosci. P261 Unika¢ wdychania pytu/ dymu/ gazu/ mgty/
par/ rozpylonej cieczy. P273 Unika¢ uwolnienia do srodowiska.
P280 Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronna.

P301 + P310 W PRZYPADKU POLKNIECIA: Natychmiast
skontaktowa¢ sie z OSRODKIEM ZATRUC lub z lekarzem.
P311 Skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem.

sprzet ochrony osobistej

Stosowacé odziez ochronng, okulary, rekawiczki

4. N,N-Dimetyloanilina

CAS: 121-69-7
Postac: ciecz
Barwa: z6Ha

Zapach: aminowy
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Symbol

GHS06,GHS08,GHS09
hasto ostrzegawcze Niebezpieczenstwo
rodzaj zagrozenia H301 Dziata toksycznie po potknigciu.

H311 Dziata toksycznie w kontakcie ze skora.

H331 Dziata toksycznie w nastepstwie wdychania.

H351 Podejrzewa sie ze powoduje raka.

H411 Dziata toksycznie na organizmy wodne, powodujgc
dtugotrwate skutki.

Srodki ostroznosci P273 Unika¢ uwolnienia do srodowiska. P281 Stosowac
wymagane srodki ochrony indywidualnej.

P302 + P352 W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA: Umy¢
duzg iloscig wody z mydiem. P304 + P340 W PRZYPADKU
DOSTANIA SIE DO DROG ODDECHOWYCH: wyprowadzié
lub wynie$¢ poszkodowanego na $wieze powietrze i zapewnié
warunki do odpoczynku w pozycji umozliwiajgcej swobodne
oddychanie. P308 + P310 W PRZYPADKU narazenia lub
stycznosci: Natychmiast skontaktowaé sie z OSRODKIEM
ZATRUC lub z lekarzem.

sprzet ochrony osobistej | Stosowaé odziez ochronng, okulary, rekawiczki

5. Kwas 5-bromosalicylowy

CAS: 89-55-4
Postac: ciato state
Barwa: biata
Zapach: bez zapachu

Nie jest substancjg lub mieszaning niebezpieczng zgodnie z rozporzadzeniem (WE)
1272/2008.

6. Kwas bromowodorowy 48%

CAS: 10035-10-6

Postac: ciecz

Barwa: bezbarwna

Zapach: ostry

Symbol

GHSO05, GHS07

hasto ostrzegawcze Niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia H314 Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu. H335 Moze powodowaé podraznienie drég oddechowych.

Srodki ostroznosci P280 Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng/ ochrone
oczu/ ochrone twarzy.
P301 + P330 + P331 W PRZYPADKU POLKNIECIA: wyptukaé
usta. NIE wywotywaé wymiotow.
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P304 + P340 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO DROG
ODDECHOWYCH: wyprowadzi¢ lub wynies¢ poszkodowanego
na $wieze powietrze i zapewni¢ warunki do odpoczynku w
pozycji umozliwiajgcej swobodne oddychanie.

P305 + P351 + P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie ptuka¢ wodg przez kilka minut. Wyja¢
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usung¢. Nadal
ptukac.

P308 + P310 W PRZYPADKU narazenia lub stycznosci:
Natychmiast skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC lub z
lekarzem.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary, rekawiczki

7. Kwas octowy

CAS: 64-19-7
Postac¢: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: ostry, gryzacy
Symbol
Gy

GHS02, GHS07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczehstwo

rodzaj zagrozenia

H226 - L atwopalna ciecz i pary.
H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu.

srodki ostroznosci

P301+P330+P331 - W PRZYPADKU POLKNIECIA: Wyptukaé
usta. NIE wywotywaé wymiotow.

P307+P310 - W przypadku narazenia: Natychmiast
skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem.
P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie ptuka¢ wodg przez kilka minut. Wyjgc
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungc.
Kontynuowac ptukanie.

P210 - Przechowywa¢ z dala od zrodet ciepta/ iskrzenia/
otwartego ognia/ gorgcych powierzchni. — Palenie wzbronione.
P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng/ ochrone
oczu/ ochrone twarzy.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

8. Kwas salicylowy

CAS: 69-72-7
Postac: ciato state
Barwa: biata

Zapach: bez zapachu
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Symbol

GHSO05, GHSO07

hasto ostrzegawcze

Niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H302 Dziata szkodliwie po potknieciu.
H318 Powoduje powazne uszkodzenie oczu.

$rodki ostroznosci

P280 Stosowac ochrone oczu/ ochrone twarzy.

P301 + P312 + P330 W PRZYPADKU POLKNIECIA: W
przypadku ztego samopoczucia skontaktowac sie z
OSRODKIEM ZATRUC lub z lekarzem. Wyptukaé usta.

P305 + P351 + P338 + P310 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE
DO OCZU: Ostroznie ptukaé wodg przez kilka minut. Wyjaé
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungc¢. Nadal
ptukaé. Natychmiast skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC
lub lekarzem.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

9. Etanol
CAS: 64-17-4
Postac¢: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: charakterystyczny
Symbol

GHS02, GHS07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H225 - Wysoce tatwopalna ciecz i pary
H319 - Dziata draznigco na oczy

srodki ostroznosci

P210 - Przechowywa¢ z dala od Zzrodet ciepta/ iskrzenia/

otwartego ognia/ gorgcych powierzchni. — Palenie wzbronione

P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU:

Ostroznie ptukaé wodg przez kilka minut. Wyjgé soczewki

kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usung¢. Kontynuowaé

ptukanie

P370+P378 - W przypadku pozaru: Uzy¢ wody, piany, proszku,
CO;

P403+P235 - Przechowywa¢ w dobrze wentylowanym miejscu.

Przechowywa¢ w chtodnym miejscu

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

10. Toluen
CAS: 108-88-3
Postac: ciecz
Barwa: bezbarwna

Zapach: aromatyczny



javascript:OpenWin('/ghs-pictogram','height=500,width=780,scrollbars=yes,menubar=no,resizable=1,toolbar=no,status=no')
javascript:OpenWin('/ghs-pictogram','height=500,width=780,scrollbars=yes,menubar=no,resizable=1,toolbar=no,status=no')
javascript:OpenWin('/ghs-pictogram','height=500,width=780,scrollbars=yes,menubar=no,resizable=1,toolbar=no,status=no')
javascript:OpenWin('/ghs-pictogram','height=500,width=780,scrollbars=yes,menubar=no,resizable=1,toolbar=no,status=no')

8|

Bromosalicylchloranilid

Symbol

<)

vV GHS02, GHS07, GHS08

hasto ostrzegawcze

niebezpieczehstwo

rodzaj zagrozenia

H225 - Wysoce tatwopalna ciecz i pary

H304 - Potkniecie i dostanie sie przez drogi oddechowe moze
grozi¢ sSmiercig.

H315 — Dziata draznigco na skore.

H336 — Moze wywotywaé uczucie sennosci lub zawroty gtowy.
H361d — Podejrzewa sie, ze dziata szkodliwie na dziecko w tonie
matki.

H373 — Moze powodowaé uszkodzenie narzgddw poprzez
dtugotrwate lub powtarzane narazenie .

srodki ostroznosci

P210 — Przechowywac¢ z dala od zrddet ciepta, gorgcych
powierzchni, iskrzenia, otwartego ognia i innych zroédet zaptonu.
Palenie wzbronione.

P260 — Nie wdychaé pytu/dymu/gazu/mgty/par/rozpylonej cieczy
P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng

P301 + P310 — W PRZYPADKU POLKNIECIA: Natychmiast
skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC/lekarzem.

P370 + P378 — W przypadku pozaru: Stosowac¢ zraszanie woda,
piany alkoholoodporne, suche chemikalia lub dwutlenek wegla.
Maty pozar gasi¢ gasnicg proszkowg lub $niegowg (dwutlenek
wegla). Duzy pozar: palgce sie zbiorniki lub rozlewiska gasic
piang lub prgdami wodnymi rozproszonymi. Nie stosowac
zwartych strumieni wody na powierzchnie cieczy.

P403 + P235 — Przechowywa¢ w dobrze wentylowanym miejscu.
Przechowywaé w chtodnym miegjscu.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki
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