Azokopulace

Ptiprava 4-fenylazo-1-naftolu
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Slou¢enina | M [g/mol] | b.v.[°C] | p[g/cm®] | M [g] | nN[mmol]
Anilin 93,1 184 1,022 | 5,6 60
Dusitan sodny 69,0 - 2,15 4.2 60
1-Naftol 1442 280 1,10 8,6 60
Hydroxid sodny 40,0 - 2,12 2,4 60

Do 300ml kadinky se piedlozi 1-naftol (8,6 g) a 25 ml 10% hydroxidu sodného. Smési se
micha do rozpusténi. Mezitim se pfipravi roztok diazoniové soli tak, Ze se ve 150ml kadince
rozpusti anilin (5,6 ml) ve 20 ml 35% kyseliny chlorovodikové a 75 g ledu a ke vzniklému
roztoku se ptidava roztok dusitanu sodného (4,2 g) v 10 ml vody. Konec diazotace se uréi
pomoci kaliumjodidskrobového papirku. K alkalickému roztoku 1-naftolu se ptida 50 g ledu a
zacne se za michani ptidavat diazoniova stl (teplota se udrzuje pod 10 °C). Ptidavani
diazoniové soli trva asi 10 minut, pak se jeSt€ 30 min micha pii 10 °C a ponechd se stat 30
min. pii laboratorni teploté. Pevny produkt se odsaje, promyje ethanolem a vysusi ve vakuové
suSarné. Vytézek surového produktu je cca 10 g. Zastoupeni jednotlivych izomerti se urci

pomoci UV-Vis spektroskopie s vyuzitim kalibra¢ni fady.

Pfiprava kalibra¢ni fady:

1. Pfipravi se standardni roztoky 4-fenylazo-1-naftolu a 2-fenylazo-1-naftolu o
koncentraci 0,01 M ve 25 ml odmérné baiice.

2. Z téchto roztoki se ptipravi kalibracni fada s poméry 4-derivat vs. 2-derivat:



Oml/5ml;Iml/4ml;2ml/3ml; 25ml/25ml;3ml/2ml;4ml/Imla5ml/
Oml. Doplni se vodou do 25 ml odmérné banky.

3. Zméti se UV-Vis spektrum jednotlivych roztoki kalibracni fady.

4. Piipravi se roztok piipravené slouceniny o koncentraci 0,01M. Pak se odpipetuje 5 ml
tohoto roztoku a nafedi do 25 ml odmérné bariky.

5. Zm¢éti se Uv-Vis spektrum. Na zakladé porovnani absorbanci v kalibra¢ni fadé pii

vhodné vinové délce se stanovi zastoupeni jednotlivych izomert.



