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6-7 Darstellung eines Azofarbstoffes

Reaktionstyp: elektrophile Substitution

Arbeitstechniken und Methoden: Standardmethoden

Geréte: Standardgerate

Chemikalien:

Sulfanilsauremonohydrat  (4-Aminobenzolsulfonsauremonohydrat) (4,8g), 2-Naphthol (3,6 g),
Ethanol (ca. 125 ml), Natriumcarbonat (1,6 g), Natriumnitrit (1,9 g), 10 %ige Natronlauge (20 ml),
konz. Salzséure (5 ml), Kochsalz ("Viehsalz")

Warnhinweise:
Sulfanilsaure ist ein Reizstoff. Dieser Umstand sollte Ihnen schon durch die Struktur der Substanz
verstandlich sein. 2-Naphthol ist gesundheitsschadlich und umweltgefahrdend.

Natriumnitrit ist giftig, brandférdernd und ebenfalls umweltgefahrdend. Eine direkte
krebserzeugende Wirkung ist bislang nicht nachweisbar gewesen, aber Sie sollten aus der
Tagespresse die Besorgnisse kennen, dass nitrithaltiges Pokelsalz im Magen prinzipiell zu
krebserzeugenden Nitrosaminen reagieren konnte. Hauptaufnahmeweg ist offenbar der
Verdauungstrakt, sichere Erkenntnisse (ber Hautresorption liegen nicht vor. Vergiftungen sind
klinisch leicht durch die sich ausbildende Methdmoglobie erkennbar.

Ausfilhrung:

In einem 125-ml-Erlenmeyerkolben wird Sulfanilsdaure-monohydrat (4,8 g; rechnen Sie die Menge
um, wenn die ausstehende Sulfanilsaure kein Kristallwasser enthélt) in Natriumcarbonatlésung (1,6 g
Natriumcarbonat in 50 ml) in der Siedehitze geldst. Zu der mit kaltem Wasser abgekiihlten Losung
wird Natriumnitrit (1,9 g) hinzugefiigt und so lange geriihrt, bis das Nitrit geldst ist. Die Lésung wird
in einen mit Eis (25 g) und konz. Salzsaure (5 ml) gefiillten Erlenmeyerkolben gegossen (Was
beobachten Sie?) Das Gemisch wird unter Kiihlung hochstens 2 Stunden aufbewahrt (Gemisch A).

In einem kleinen Becherglas wird 2-Naphthol (3,6 g) in 10 %-iger Natronlauge (20 ml) gel6st. Sie
dirfen zum Auflésen des 2-Naphthols anwarmen, missen die fertige Ldsung aber wieder auf
Eisbadtemperatur herunterkiihlen. Unter Kihlung im Eis-Wasser-Bad und unter Rihren wird das
Gemisch A in einem Guss zu der 2-Naphthollésung hinzugegeben (Was beobachten Sie?)

Nach 10 Min kréftigem Rihren wird erhitzt, um eine klare Lésung zu erhalten und Kochsalz (10 g)
in der Hitze hinzugefigt. AnschlieBend wird die Losung im Eis-Wasser-Bad gekiihlt. Das
Rohprodukt wird abgesaugt und mit kalter ges. Natriumchloridldsung gewaschen. Das Filtrat enthélt
nur noch anorganische Bestandteile (welche?) und wird daher ins Abwasser gegeben. Der noch
feuchte Filterkuchen wird in ca 50 ml Wasser in der Siedehitze geldst und die Losung heif filtriert.
Das Filtrat darf ein maximales Volumen von 60 ml nicht iberschreiten (Sonst einengen!). Es wird
auf 80 °C abgekihlt und mit Ethanol (120 ml) versetzt. Nach Stehen lassen tber Nacht im
Kihlschrank wird abgesaugt und mit wenig kaltem Ethanol gewaschen.
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Wenn Sie die Substanz an der Luft trocknen, so enthilt sie noch 2 Equivalente Kristallwasser. Wird
dieses durch Trocknen bei 120°C im Vakuum entfernt, so schlagt die Farbe von orange in ein
schones kraftiges Rot um. Wenn Sie das Kristallwasser nicht entfernen, so denken Sie daran, dieses
bei der Berechnung der Ausbeute zu beriicksichtigen!

Bestimmen Sie Ausbeute und Schmelzpunkt.

Fragen vor Ausfiihrung des Versuchs:

1. Geben Sie Reaktionsgleichung und Mechanismus der durchzufiihrenden Reaktionen an!
Erldutern Sie genau an Hand der o-Komplexe, an welcher Position der elektrophile Angriff am
glinstigsten ist!

2. Die darzustellende Substanz hat eine orangerote Farbe. Welches Licht wird also absorbiert?
Welche Wellenlénge ist das?

3. Die Substanz ist ein Textilfarbstoff. Welche Fasern kann man damit farben? Auf welche Weise
wird der Farbstoff auf die Faser aufgebracht? Welche anderen Farbetechniken gibt es? (Bei
Interesse kann dies im Praktikum ausprobiert werden.)

4. Unterbreiten Sie Vorschlage zur Uberpriifung der Einheitlichkeit des Produkts und zu dessen
Struktursicherung!

Aufgaben nach Ausfiihrung des Versuchs:

5. Sichern Sie Einheitlichkeit und Struktur der erhaltenen Substanz entsprechend Frage 3!
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