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AMARELO CREPUSCULO

HO

SO;Na

C16H10N2Na207S2; 452,36

amarelo crepusculo; 11240

Sal s6dico do &cido 6-hidroxi-5-[2-(4-sulfofenil)diazenil]-2-naftalenossulfénico (2:1)
[2783-94-0]

Contém, no minimo, 85% de C1sH10N2Na>07S.

DESCRICAO

Caracteristicas fisicas. Pd fino, laranja avermelhado e higroscopico. Solucdo aquosa amarelo-
alaranjada

Solubilidade. Soluvel em agua, alcool etilico, alcool metilico e glicerol, insoldvel em éter etilico,
acetona e 6leo mineral. Pouco estavel em presenca de agentes redutores.

IDENTIFICACAO

No espectro de absorcao no ultravioleta e visivel (5.2.14), na faixa de 200 nm a 700 nm, de solucéo
a 0,001% (p/v) em acetato de amonio 0,02 M (pH 5,6), hd maximos em 481, 312, 234 e 211 nme
minimos em 348, 286 e 218 nm, idénticos aos observados no espectro de solucdo similar de amarelo
crepusculo SQR.

ENSAIOS DE PUREZA

Corantes subsidiarios. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada
(5.2.17.1), utilizando silica gel G, como suporte, e mistura de alcool butilico, alcool etilico, agua e
hidroxido de amonio (50:25:25:10), como fase mdvel. Aplicar, separadamente a placa, 2 puL de cada
uma das solugbes recentemente preparadas, descritas a seguir.

Solucdo (1): 0,25 g da amostra em 10 mL de hidréxido de sédio 0,5 M.

Solucdo (2): 0,05 g de amarelo crepusculo SQR em 10 mL de hidroxido de sodio 0,5 M.

Solugéo (3): diluir a Solugéo (2) de modo a obter uma solugéo a 0,25 mg/mL, com o mesmo diluente.

Solucgéo (4): diluir a Solugéo (1) de modo a obter uma solugéo a 1,25 mg/mL, com o mesmo diluente.
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Desenvolver o cromatograma. Remover a placa, deixar secar ao ar. Examinar sob luz ambiente e luz
ultravioleta (254 nm). A mancha principal obtida com a Solugdo (1) corresponde em posic¢éo, cor e
intensidade aquela obtida com a Solucéo (2). As manchas secundarias obtidas com a Solugdo (1) ndo
devem ser mais intensas do que aquelas obtidas com a Solucéo (3) (1%) e a Solucéo (4) (5%).

Alternativamente pode ser empregada mistura de alcool butilico, dgua, &cido acético glacial (20:12:5)
como fase mével. Em lugar de silica-gel G pode ser usado papel cromatogréfico, utilizando-se as
condicOes anteriormente descritas e observando as manchas também por transparéncia.

Chumbo, cobre, estanho, zinco. Proceder conforme descrito em Espectrometria de absorcéo
atdbmica (5.2.13). Pesar 2 g da amostra, usar cadinho de silica e queimar, brandamente, sobre tela de
amianto (+ 350 °C); levar a mufla durante 12 horas, sem ultrapassar a temperatura de 450 °C. Remover
o cadinho e resfriar. Misturar o residuo com cerca de 2 mL de &gua e adicionar duas gotas de nitrato
de magnesio a 50% (p/v). Secar sobre chapa elétrica e retornar a mufla durante trés a quatro horas ou
até que o residuo esteja branco ou amarelado. Em seguida, resfriar, gotejar 1 a 2 mL de acido nitrico,
1 mL de &gua e aquecer sobre chapa elétrica até quase secar. Dissolver os nitratos metélicos com 5
mL de agua. Se necessario, centrifugar. Levar ao espectrometro de absorcdo atdmica, calibrado
previamente e realizar a leitura da concentragéo de cada um dos metais. No maximo 0,001% (10 ppm)
de chumbo, 0,002% (20 ppm) de cobre, 0,025% (250 ppm) de estanho e 0,005% (50 ppm) de zinco.

Cloretos e sulfatos. Para a determinacéo de cloretos, pesar 0,5 g da amostra, dissolver em 200 mL
de agua, acidificar com 8 mL de acido nitrico a 25% (v/v) e titular com nitrato de prata 0,1 M SV,
utilizando potenciémetro com eletrodo combinado de prata. Cada mL de nitrato de prata 0,1 M SV
equivale a 5,85 mg de NaCl.

Para a determinacdo de sulfatos, pesar 0,5 g da amostra e dissolver em 100 mL de agua em banho-
maria. Adicionar 35 g de cloreto de sodio, isento de sulfatos, e agitar bem. Transferir para baldo
volumétrico de 200 mL e completar o volume com solucdo saturada de cloreto de sddio.
Homogeneizar. Ap6s uma hora, filtrar em papel de filtro e transferir aliquota de 100 mL do filtrado
para béquer de 600 mL, diluir até 300 mL com agua e acidificar com acido cloridrico SR, adicionando
leve excesso. Aquecer a fervura e gotejar, com agitacao, 25 mL de cloreto de bario a 12% (p/v) ou
até que ndo ocorra mais precipitacdo. Deixar em repouso durante quatro horas. Separar o sulfato de
bario por filtracdo, lavar com agua quente, secar o papel com o residuo, transferir para cadinho seco,
previamente pesado e calcinar em mufla a 500 °C durante uma hora. Resfriar em dessecador e pesar.
Calcular o teor de sulfatos segundo a expressao:

Nx0,6085%x100
p

% sulfatos =

em que
N = massa em gramas de sulfato de bério;
p = massa em gramas da amostra usada na precipitacéo.

No maximo 5% de cloretos e sulfatos.

Substancias insoltveis em agua. Dissolver 5 g da amostra em 200 mL de a4gua quente (80 °C a 90
°C) com agitacdo. Resfriar a temperatura ambiente. Filtrar em placa filtrante, previamente seca e
pesada. Lavar com agua fria até que as dguas de lavagem se tornem incolores. Secar o filtro com o
residuo em estufa a 120 °C durante quatro horas e pesar. No maximo 0,5%.

Arsénio (5.3.2.5). Utilizar o Método I. Determinar em 1 g da amostra. No maximo 0,0001% (1 ppm).
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Metais pesados (5.3.2.3). Utilizar o Método I11. Determinar em 0,5 g da amostra. No maximo 0,004%
(40 ppm).

DOSEAMENTO

Preparar solucdo da amostra conforme descrito em Identificacdo e determinar a absorvancia no
méaximo de absor¢do, em cerca de 481 nm (5.2.14). Calcular o teor da amostra segundo a expressao:

A x 100
564 X p

= % de amarelo crepuUsculo na amostra
em que

A = absorvancia medida;

p = massa em gramas da amostra.

Alternativamente pode-se considerar A (1%, 1 cm) = 564 em 481 nm.
EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipientes bem fechados, protegidos da luz.

ROTULAGEM

Observar a legislacéo vigente.

CATEGORIA

Corante.



