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Sulfonowanie

Wprowadzenie

Reakcja sulfonowania, czyli wprowadzenie grupy –SO3H do danej cząsteczki, jest często wykorzystywana w technologii chemicznej organicznej. Główną zaletą cząsteczek zawierających grupą sulfonową, jest ich dobra rozpuszczalność w wodzie. Grupę tą łatwo też wymienić na inny podstawnik np.: hydroksylowy, tiolowy. Odmiana sulfonowania, chlorosulfonowanie, odgrywa ważną role w przemyśle farmaceutycznym. Pozwala ona otrzymać sulfonamidy, będące jednymi z pierwszych antybiotyków stosowanych w medycynie. Mechanizm sulfonowania związków aromatycznych, przedstawia się następująco:
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W przypadku sulfonowania naftalenu i jego pochodnych ilość oraz miejsce podstawionych grup sulfonowych zależy od rodzaju czynnika sulfonującego, stężenia i temperatury.
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W rzeczywistości, otrzymuje się mieszaninę produktów, jednak umiejętne sterowanie temperaturą i stężeniami pozwala otrzymać wybrany izomer w znacznej przewadze. W niskich temperaturach do 80 0 C, czynnikiem kierującym jest szybkość reakcji i podstawienie zachodzi w pozycje alfa. Jednak kwas 1 – naftalenosulfonowy  nie ma większego zastosowania w technologii. Dlatego bardziej pożądany,  z powodu większej odporności na wyższe temperatury, jest kwas (-naftalenosulfonowy, którego syntezę przeprowadza się w wysokich temperaturach ok. 160 0 C. Jak widać na schematach,  sulfonowanie jest reakcją odwracalną. Jej przebiegiem można sterować za pomocą stężenia kwasu siarkowego i wody, która na ogół wydziela się podczas reakcji. Wysokie stężenie kwasu, oraz usuwanie wody ze środowiska, przesuwa równowagę na rzecz sulfonowania. Do desulfonacji należy więc używać niskich stężeń i dużej ilości wody. 

Celem ćwiczenia jest otrzymanie kwasu Shäffera (2-natalo-6-sulfonowego). W tym celu poddamy sulfonowaniu 2-naftalon. 

Wykonanie ćwiczenia

Do aparatury, składającej się z kolby trójszyjnej oraz zamontowanych w niej mieszadle, termometrze i chłodniczki powietrznej, wlaliśmy 60 cm3 stęż. kwasu siarkowego i rozpoczęliśmy podgrzewanie czapą elektryczną. Po uzyskaniu temperatury 30 0 Celsjusza, dodaliśmy małymi porcjami 28,8 gram drobno utartego 2-nafotlu. Całość ogrzewaliśmy dalej do temperatury 90 0 Celsjusza, przez około 90 minut. Reakcje przerwaliśmy, po wykonaniu próby rozpuszczalności w wodzie mieszaniny reakcyjnej, uzyskując klarowny roztwór. Po ochłodzeniu aparatury, wylaliśmy zawartość kolby do zlewki zawierającej około 300 ml wody z lodem. Następnie wytrąciliśmy otrzymany kwas 2-naftolo-6-sulfonowy w postaci jego soli sodowej, poprzez dodanie około 70 g soli kuchennej i intensywnemu mieszaniu. Otrzymany osad odsączyliśmy i wysuszyliśmy. Otrzymaliśmy: 68,66 g. pasty.

Wnioski

Podczas reakcji, trzeba często kontrolować czas i temperaturę procesu, gdyż obniżenie temperatury i przedłużenie procesu może prowadzić do powstania kwasów G i R, będących kwasami dwusulfonowymi. Wytrącanie za pomocą soli kuchennej, należy przeprowadzać przez szybkie (jednorazowe) dodanie NaCl. Sprzyja to powstawaniu większych kryształów, co następnie ułatwia proces sączenia. Sama reakcja sulfonowania, jest bardzo przydatnym procesem w technologii. Sulfonowanie danego związku organicznego, daje możliwość rozpuszczenia go w wodzie (przeprowadzona próba dała wynik pozytywny). Tam może nastąpić pożądana reakcja, a następnie możemy usunąć grupę sulfonową przez desulfonacje. Otrzymany kwas 2-natalo-6-sulfonowego stosowny jest przede wszystkim do produkcji barwników (przeprowadzona próba sprzęgania udowodniła, że grupa sulfonowa podstawiona jest w pozycji beta) , jednak można go wykorzystać w dalszej syntezie, zamieniając grupę –SO3H na inną grupę funkcyjną.  
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