Diazotierung - Azokupplung: 3- Napht holoran ge Macroscale
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Chemikalien:
Sulfanilsaure 2-Naphthol
Natriumnitrit Salzsaure
Ethanol Natronlauge

Durchfihrung der Reaktion:
Man l6st 50 mmol 3-Naphthol in 200 mmol 2N Natronlauge, ebenso |6st man 50 mmol

Sulfanilsaure in 20 ml 2N Natronlauge.
a) Diazotierung: Zur Lésung mit der Sulfanilsaure figt man die Losung von 3,4 g
Natriumnitrit in 40 ml Wasser. Diese Losung wird unter Rihren in 25 ml mit
Eis/Kochsalz gekuihlte 2N Salzsdure (hergestellt durch Verdiinnen von konz. Salzsaure)

getropft, wobei eine Temperatur von 5 OC nicht Uberschritten werden soll.

b) Azokupplung: Zur Lésung von 3-Naphthol 18sst man unter Eiskiihlung bel einer
Innentemperatur von 5-10 °C die Losung der diazotierten Sulfanilsiure langsam unter
magnetischem Rihren zuflief3en. Gegen Ende der Reaktion kontrolliert man den pH-
Wert der Losung und sezt gegebenenfalls weitere 2N Natronlauge zu, damit die Lésung
stets akalisch bleibt. Die Falung des Farbstoffs wird durch Aussalzen mit Kochsalz
vervollstandigt.

I solierung und Reinigung:

Man saugt nach einstindigem Stehen im Eisbad ab, wéscht den Farbstoff auf der Nutsche
mit Eiswasser. Man kristallisiert den Farbstoff aus Wasser/Ethanol 3:1 um und trocknet ihn
dann im Vakuum-Exsikkator tber Calciumchlorid bis zur Gewichtskonstanz.

Auswertung:

Man nimmt mit Hilfe eines Assistenten ein UV-VIS-Spektrum einer verd. Ldsung von
[3-Naphthol in Ethanol auf

Literaturausbeute : 80 % der Theorie



