Chemia organiczna — laboratorium: czerwien para

Oranz metylowy
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Odczynniki
Kwas sulfanilowy x 2H,0 52¢g (0,025 mol, 1 ekw.)
Weglan sodu 1,4¢ (0,013 mol, 0,52 ekw.)
Azotan(lll) sodu 1,98 (0,028 mol, 1,12 ekw.)
N,N-dimetyloanilina 3,2mL,3,0¢g (0,025 mol, 1 ekw.)
Wodorotlenek sodu (20% roztwar) 18 mL
Kwas solny (stezony) 5,2mL
Kwas octowy lodowaty 1,5mL

Procedura

W kolbie stozkowej o pojemnosci 100 mL umieszcza sie dwuwodny kwas
sulfanilowy (5,2 g), bezwodny weglan sodu (1,4 g) oraz wode (50 mL) i ogrzewa
do uzyskania przezroczystego roztworu. Nastepnie mieszanine ochtadza sie
do temp. 15°C i dodaje wodny roztwér azotanu(lll) sodu (1,9 g w 5 mL wody).
Otrzymany roztwor przenosi sie powoli, mieszajac, do zlewki o pojemnosci
250 mL zawierajacej stezony kwas solny (5,2 mL) i pokruszony lod (30 g).
Szybkos¢é dodawania nalezy dopasowaé tak, by temperatura mieszaniny
5°C. Po
jodoskrobiowym obecnos¢ wolhego kwasu azotowego(lll). W zlewce wytrgca

nie przekroczyta 15 minutach sprawdza sie papierkiem
sie osad sulfonianu benzenodiazoniowego. Do otrzymanej zawiesiny dodaje
sie energicznie mieszajac, schtodzony roztwdor N,N-dimetyloaniliny (3,2 mL)
w lodowatym kwasie octowym (1,5 mL), utrzymujac temperature mieszaniny
reakcyjnej ponizej 10°C. Mieszanine pozostawia sie na 10 minut, kiedy
stopniowo wydziela sie kwasowa (czerwona) forma oranzu metylowego.
Nastepnie dodaje sie powoli, mieszajac, 20% roztwdr NaOH (18 mL) uzyskujac
Zawartos¢ zlewki

pomaranczowg forme oranzu. ogrzewa sie prawie

do wrzenia, mieszajgc bagietkg, az do catkowitego rozpuszczenia osadu, po
(5 g) i
rozpuszczenia soli. Mieszanine pozostawia sie na 15 minut i schtadza wtazni z

czym dodaje chlorek sodu ponownie ogrzewa do momentu
lodem. Wykrystalizowany osad odsgcza sie pod zmniejszonym cisnieniem,
przemywa nasyconym roztworem chlorku sodu i suszy na powietrzu. Produkt
krystalizuje sie z wody (okoto 75 mL), gorgcy roztwor przesgcza sie przez
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ogrzany lejek Buchnera. Po schtodzeniu przesaczu, wykrystalizowany produkt
odsgcza sie pod zmniejszonym cisnieniem i suszy na powietrzu.

Wydajnosé: 6,5 g (80%)
Postaé: pomaraniczowoczerwone krysztaty

Temperatura topnienia: -

H NMR (400 MHz, DMSO-d6) &: 7.80 (d, J = 9.1 Hz, 2H), 7.72 (s, 4H), 6.84 (d, J = 9.2 Hz,
2H), 3.06 (s, 6H).

13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) 8: 153.12 (s, 1C), 152.67 (s, 1C), 149.62 (s, 1C), 143.13 (s,
1C), 127.08 (s, 2C), 125.33 (s, 2C), 121.72 (s, 2C), 112.10 (s, 2C), 40.38 (s, 2C).

Piktogramy okreslajgce rodzaj zagrozenia na etykietach zwigzkéw
chemicznych
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Mechanizm reakcji

2NO§>+ 2H@4> 2HNO, 0=N-O-N=O + H,0
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Informacje dodatkowe

Oranz metylowy nalezy do grupy azozwigzkdéw, wsrod ktérych znalezé mozna szereg
barwnikéw stosowanych przemystowo, np. czerwien para. Oranz metylowy stosowany
jest najczesciej jako wskaznik pH w miareczkowaniu alkacymetrycznym oraz jako
sktadnik mieszanin do nasgczania papierkow lakmusowych. W przeciwienstwie
do innych uniwersalnych wskaznikéw, oranz metylowy nie ma petnego spektrum zmian
koloru, ale ma ostry punkt koncowy przy pH z zakresu 3,1-4,4. Z tego powodu najczesciej
oranz jest stosowany w miareczkowaniu mocnych kwasoéw. Dziatanie mocnym kwasem
na roztwor oranzu metylowego powoduje powstanie formy czerwonej, wtasciwie bedacej

solg wewnetrzna stabilizowang dzieki delokalizacji elektronow.
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Oranz metylowy ma wtasciwosci mutagenne, wynikajace z szkodliwego dziatania
wolnych rodnikéw, reaktywnych form tlenu oraz aniliny, ktére powstajg na drodze rozpadu
tego barwnika w organizmie. W tego powodu barwnik ten jest zakazany do stosowania
w zywnosci. Niestety, szczegdlnie w krajach rozwijajgcych sie, oranz jest nadal uzywany
do tzw. fatszowania zywnosci, szczegélnie przypraw takich jak szafran lub dodawany jest
do gotowych produktéw spozywczych, takich jak gotowe przekaski, koktajle z mango,

keczupy czy lody.
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Widmo 'H NMR
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