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ORANZ SNAFTOLOWY
903S—®—NH3€9 HCI, NaNO, . 9033—®—N2@
NaO HO

Odczynniki:

kwas sulfanilowy uwodn. 2,6 g (0,013 m) 2-naftol 1,8 g (0,013 m)
weglan sodu bezw. 0,99 g wodorotlenek sodu 10% 10,0 cm?®
azotan(l11) sodu 0,959 chlorek sodu 5090

kwas chlorowodorowy stez. 5,5 cm® etanol do krystalizacji

UWAGA: Praca ze steonym kwasem i tugiem. Obowiqzujq rekawice ochronne!

W kolbie stozkowej o poj. 50 cm® rozpuszeza si¢ weglan sodu w 25 cm® wody, dodaje kwas
sulfanilowy 1 lekko ogrzewa. Do uzyskanego roztworu, ozigbionego pod biezaca woda do temperatury ok.
15 °C, dodaje sie roztwor azotanu(Ill) sodu w 2,5 cm® wody. Nastgpnie zawarto$¢ kolby wlewa si¢
powoli, mieszajac, do zlewki o poj. 250 cm® zawierajacej 5,5 cm? stez. kwasu chlorowodorowego 1 25
cm® pokruszonego lodu. Temperatura podczas reakcji nie powinna przekroczyé 5 °C. Po 15 min sprawdza
si¢ obecno$¢ wolnego kwasu azotowego(Ill) papierkiem jodoskrobiowym (pojawienie si¢ fioletowego
zabarwienia). Wkrotce zaczynaja wypada¢ drobne krysztaty sulfonianu benzenodiazoniowego, ktérego
nie trzeba odsacza¢, gdyz w nastgpnym etapie ulega rozpuszczeniu. Zawiesing zwiazku diazoniowego
przechowuje si¢ w wodzie z lodem.

W zlewce o0 poj. 250 cm® rozpuszcza sie 1,8 g 2-naftolu w 10 cm® 10 % roztworu wodorotlenku
sodu. Roztwor ten ozigbia sie do 5 °C i mieszajac wlewa do niego dobrze rozmieszana zawiesine
zdiazowanego kwasu sulfanilowego. Sprzeganie zachodzi szybko i barwnik wydziela si¢ w postaci
krystalicznej pasty. Miesza si¢ dalej energicznie przez 10 min , a nastgpnie ogrzewa zawartos¢ zlewki do
temp. 60 °C az do rozpuszczenia osadu. Po dodaniu 5 g chlorku sodu (w celu zmnigjszenia
rozpuszczalnosci produktu) ponownie ogrzewa si¢ az do rozpuszczenia. Roztwdr pozostawia si¢ na
1 godz. do ostygnigcia, a nastgpnie chtodzi w lodzie dla zakonczenia krystalizacji. Produkt odsacza si¢ na
lejku Biichnera, przemywa niewielka ilo$cia nasyconego roztworu soli kuche:nne:j1 i suszy. Tak otrzymany
barwnik zawiera ok. 20% chlorku sodu. Aby otrzymacé czysty, krystaliczny oranz -naftolowy,
rozpuszcza si¢ surowy produkt w mozliwie jak najmniejszej objetosci wrzacej wody, pozostawia do
ostygnigcia do 80 °C, dodaje okoto dwukrotna objetos¢ etanolu i pozostawia do powolnej krystalizacji. Po
ostygnigciu odsacza si¢ czysty barwnik, przemywa niewielka iloscia etanolu? i suszy na powietrzu.

Kontrola czystosci za pomoca TLC [kilka miligramoéw barwnika rozpuszcza si¢ w minimalnej
ilosci etanolu; adsorbent: Al,Os, eluent: n-butanol/aceton/woda (2:7:2)].

! Przesacz wylewa sie do pojemnika W-Z (wodne roztwory zasad).
? Przesacze po krystalizacji wylewa si¢ do pojemnika E (roztwory etanolowe).
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