1] Sulfacetamid

SULFACETAMID - synteza 3 etapowa
N-[(4-Aminofenylo)-sylfonylo]-acetamid

Etap 1. Synteza amidu kwasu acetylosulfanilowego
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Odczynniki
9,3g (0,04 mola) chlorku kwasu acetylosulfanilowego

25,0 ml 20% r-r amoniaku

Wykonanie preparatu

Do kolby dwuszyjnej o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w mieszadio wlewa sie roztwor
amoniaku i mieszajgc wprowadza matymi porcjami w ciggu 2 h chlorek kwasu
acetylosulfanilowego, po czym ogrzewa na tazni wodnej przez 1 h. Po oziebieniu odsgcza
sie wydzielony osad na lejku Bluchnera i przemywa kilkakrotnie zimng wodg. Wydajnosc:
ok 77%.

Wilasciwosci
Bezbarwne krysztaly o tt. 219 °C, trudno rozpuszczalne w zimnej wodzie, tatwo

rozpuszczalne w acetonie i etanolu.
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Etap 2. Synteza sulfanilamidu (amidu kwasu sulfanilowego)
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Odczynniki
5,0g (0,023 mola) acetylosulfanilamidu
15,0 ml 15% kwasu solnego

qg.s. 10% amoniak

Wykonanie preparatu

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 ml gotuje sie acetylosulfanilamid z kwasem
solnym pod chtodnica zwrotng przez 30 min. Nastepnie dodaje sie wegla aktywnego, saczy
przez sgczek karbowany, a przesgcz zobojetnia 10% amoniakiem. Wydziela sie surowy
sulfanilamid, ktéry odsacza sie na lejku Biichnera i przekrystalizowuje z wody. Wydajnosé:
ok. 75%.

Wiasciwosci
Bezbarwne krysztaty wrazliwe na swiatto o t.t. 164-165 °C, trudno rozpuszczalne w zimnej

wodzie, tatwiej w gorgcej, tatwo rozpuszczalne w etanolu i roztworach kwasow i zasad.
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Etap 3. Synteza N-[(4-aminofenylo)-sulfonylo]-acetamidu

o0 _.0 o o ©

7
N )
N

S. (CH5CO),0 )
D/ NH, £O0 O/s ﬁ/mcm

Odczynniki

4,3g (0,025 mola) sulfanilamidu

3,0g (0,075 mola) wodorotlenku sodu

41g (0,04 mola) bezwodnika kwasu octowego (d = 1.08 g/ml)
g.s. 10% kwas solny

qg.s. etanol (do krystalizaciji)

Wykonanie preparatu

W kolbie stozkowej o pojemnosci 50 ml rozpuszcza sie wodorotlenek sodu w 5 ml wody,
dodaje sulfanilamid i do otrzymanej zawiesiny wkrapla bezwodnik kwasu octowego. Po
zamknieciu korkiem wytrzgsa sie zawartos¢ kolbki przez 15 min w temperaturze pokojowej.
Po dodaniu 13 ml wody wkrapla sie powoli 10% kwas solny do pH 8. Po 1 h odsgcza sie
wydzielony osad nieprzereagowanego sulfanilamidu, a przesgcz zakwasza sie 10% kwasem
solnym do pH 4, wytracajgc sulfacetamid. Osad odsgcza sie na lejku Bichnera,
przemywajgc dwukrotnie 5 ml wody i suszy w temperaturze 60 °C. Surowy produkt

przekrystalizowuje sie z 30% etanolu. Wydajnos¢: ok. 60%.

TLC

toluen : aceton (7 : 3)

Wiasciwosci:
Bezbarwne krysztaty o t.t. 180-182 °C, trudno rozpuszczalne w zimnej wodzie, tatwo

rozpuszczalne w etanolu i acetonie. Tworzy tatwo rozpuszczalna w wodzie sél sodowa.
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WYCIAG Z KART CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ

1. Amoniak r-r 25%

Nr CAS: 1336-21-6

Postac: ciecz

Barwa: bezbarwny

Zapach: nieprzyjemny, duszacy
Symbol

‘ % GHS05, GHS07, GHS09

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H290 - Moze powodowac korozje metali.

H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu.

H335 - Moze powodowac podraznienie drog oddechowych.
H400 - Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne.

srodki ostroznosci

P273 - Unika¢ uwolnienia do srodowiska.

P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng/ ochrone
oczu/ ochrone twarzy.

P301 + P330 + P331 - W PRZYPADKU POLKNIECIA: wyptukaé
usta. NIE wywotywaé wymiotdw.

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

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

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

2. Bezwodnik kwasu octowego

CAS: 108-24-7
Postac: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: intensywny
Symbol

<>

GHS02, GHS05, GHS06

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenhstwo

rodzaj zagrozenia

H225 - t atwopalna ciecz i pary

H302 - Dziata szkodliwie po potknieciu

H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu

H330 - Wdychanie grozi $miercig

srodki ostroznosci

P210 - Przechowywac z dala od Zrodet ciepta/ iskrzenia/
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otwartego ognia/ gorgcych powierzchni.

Palenie wzbronione
P260 - Nie wdycha¢ pytu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/ rozpylone;j

cieczy
P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng/

ochrone oczu/ ochrone twarzy
P304+P340+P310- W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO DROG
ODDECHOWYCH: Wyprowadzi¢ lub wynies¢ poszkodowanego
na Swieze powietrze i zapewni¢ warunki do odpoczynku w
pozycji umozliwiajgcej swobodne oddychanie.  Natychmiast
skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem
P351+P338+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda przez kilka minut. Wyjg¢ soczewki
kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usung¢. Kontynuowac
ptukanie
P370+P378 - W przypadku pozaru: Uzyé Srodka gasniczego,
wtasciwego do otaczajgcego ognia.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

3. Chlorek kwasu acetylosulfanilowego

CAS: 121-60-8

Postaé: proszek

Barwa: jasno szary

Zapach: brak dostepnych danych
Symbol

>

GHS05, GHS07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu.
H335 - Moze powodowac podraznienie drog oddechowych.

srodki ostroznosci

P261 - Unika¢ wdychania pylu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/
rozpylonej cieczy.

P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng/ ochrone
oczu/ ochrone twarzy.

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

P310 - Natychmiast skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC
lub lekarzem.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki
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4. Etanol

CAS: 64-17-4

Postaé: ciecz

Barwa: bezbarwna

Zapach: charakterystyczny

Symbol

GHS02, GHS07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczehstwo

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 ptuka¢ wodg przez kilkka minut. Wyjaé soczewki

kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungé. Kontynuowac

ptukanie

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

P403+P235 - Przechowywa¢ w dobrze wentylowanym miejscu.

Przechowywaé w chtodnym miejscu

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

5. Kwas solny stezony

Nr CAS: 7647-01-0
Postac¢: ciecz
Barwa: jasno zotty
Zapach: gryzacy
Symbol

‘ GHS05, GHS07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H290 - Moze powodowac korozje metali.

H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu.

H335 - Moze powodowac podraznienie drég oddechowych.

srodki ostroznosci

P260 - Nie wdychac¢ pytu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/ rozpylonej
cieczy.

P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng/ ochrone
oczu/ ochrone twarzy.

P303 + P361 + P353 - W PRZYPADKU KONTATKU ZE SKORA
(lub z wiosami): Natychmiast zdjg¢ catg zanieczyszczong odziez.
Sptukac skore pod strumieniem wody/prysznicem.

P304 + P340 + P310 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
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DROG ODDECHOWYCH: wyprowadzié¢ lub wynie$é
poszkodowanego na $wieze powietrze i zapewni¢ mu warunki do
swobodnego oddychania. Natychmiast skontaktowac sie z
OSRODKIEM ZATRUC/lekarzem.

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

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

6. Sulfanilamid

Nr CAS: 63-74-1

Postac¢: ciato state

Barwa: bezbarwny

Zapach: brak dostepnych danych

Nie jest substancjg lub mieszaning niebezpieczng zgodnie z rozporzadzeniem (WE)
1272/2008. Ta substancja nie zostata sklasyfikowana jako niebezpieczna zgodnie z
dyrektywag 67/548/EWG.

7. Wodorotlenek sodu

CAS: 1310-73-2

Postaé: ciato state

Barwa: biate

Zapach: bez zapachu

Symbol
GHS05

hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu

srodki ostroznosci Produkt zracy

sprzet ochrony osobistej | Stosowa¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki
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