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Materiaty:
2,6-dichloronitrosobenzen 105g
Azydek sodowy 39 g

DMSO 1L

Heptan 100ml|

Octan etylu 200ml

( inne podstawowe do przerobu)

Rozpusci¢ catkowicie nitrosobenzen w 600ml DMSO w 4L zlewce w temp 70 deg C.
Nastepnie dodawac rozwoér azydku sodowego w 400ml DMSO mieszajac energicznie
mieszaning reakcyjng mieszadtem magnetycznym lub mechanicznym. Podczas dodawania
azydku wydziela sie azot powodujgc spienienie, ktore ustaje po szybkim przereagowaniu
porcji azydku. Reakcja jest nieznacznie egzotermiczna i stosujgc zewnetrzne chtodzenie w
tazni wodnej nalezy utrzymacé temp reakcji w zakresie 80-85degC. Czas wkraplania 25 min.
Po wkropleniu utrzymac temp roztworu przez 40min. Nastepnie do roztworu wkroplono 3.8L
wody utrzymujgc energiczne mieszanie (5-10 min). Pierwotny roztwor mozna podzieli¢ i
przerabiac¢ porcjami. Po ochtodzeniu roztworu do okoto 15degC odsaczyc¢ biaty osad i
przemy¢ wodg. Surowy osad chlorofurazanu rozpuszono w okoto 200mol 10% heptanu* w
octanie etylu. Po odzieleniu wodnej fazy, faze organiczng osuszy¢ ( siarczan magnezu +
0.5g wegla aktywnego) i przesaczyc¢ przez Celit. Krystalizowac frakcyjnie okoto 3 frakcje.
Wydajnos¢ 83%. Temp. topnienia 83-85 degC. TLC : Rf=0,72, heptan*/octan=6/1. W razie
konieczno$ci przekrystalizowaé z heptanu*.

*Heptan mozna wymienic na heksan

Do uzytku wewnetrznego bez prawa do powielania
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