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(54) Zplsob pFipravy disperzniho azobarviva

1

. Vyndlez se tykd zpﬁsobu pf¥ipravy 2-kyan-4-nitro-4'-/(N-acetoxyetyl-N—kyanetyl)-amino/

L4
-1,1 -azobenzenu obecného vzorce
\ CN

OZN O . X / 02H4OCOCH3
~
CoH,CN
ktery'po f£indlni dpravd disperznim mletim slouZfi jako komeréni barvivo, vhodné predeviim
pro barveni a tisk polyesterovych vldken,

Predmdtné barvive se vyrdbi diazotaci 2-kyan-4-nitroanilinu kyselinou nitrosylsiro-
vou, rozpudténou v koncentrované kyseliné sirové a kopulaci vodného roztoku vzniklé dia-
zoniové soli 8 N-ucetoxyetyl-N-kyanetyl-anilinem rozpusténym ve zieddné kyselin& chloro-
_vodikové;

' Nevyhodou dosavadniho postupu p¥ipravy p¥edmétného azobarviva je, %e ve vodném, silns
minerdlnd kyselém roztoku, N-acetoxyetyl-N-kyanetylanilinu dochdzi snadno k jeho hydroly-
ze zmfdelnénim za od3tépeni acetylu, co¥ nepriznivé plsobi na vyt&¥nost reakce.

Uvedené nedostatky odstranuje zpisob piipravy predmEtného disperzniho azobarviva
2-kyan-4-nitro-4'-/(N-acetoxyetyl-N-kyanetyl)-amino/l,l’-azobenzenu, provédddny diazotaci
2-kyan-4-nitroanilinu a kopulaci vzniklé diazontové soli s N-acetoxyetyl-N:kyanetylanili-

nem podle vynilezu tak, Ze se kopulace provad{ pFipudténim bud surového produktu N-aceto-
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xyetyl-N-kyanetylanilinu, pFipraveného dle 8s:ipat, 126 075 nebo autorského osvédleni &.
181 579, pfipadné samotného &istého produktu,rozpustdného v kyseliné octové, do vodné pre-
dlohy diazoniové soli asktivni komponenty, jeii% piitok zpoddtku piFedchdzi, aviak kond{
soudasnd nebo zlstdvé v malém mno¥stvi za pFitokem pasivni komponenty. Pasivni komponentu
1ze 8 vyhodou p¥ilévat do predlohy vodného roztoku aktivni komponenfy 8 ledem tak, aby ky-
selost predlohy a kopula&niho prost¥edi neklesla nad pH 2, doba p¥itoku diszotadni smi¥si
aktivni komponenty v koncentrované kyselin¥ sirové na pFedloZeny led nepiekraduje 10 mi-
nut, teplota roztoku diazoniové soli se p¥i n¥ipoudténi do quné_pfedlohy i bdhem kopula=-
ce udrzuje na -18 aZ O °C a kopulace se provede s 0,5 a% 10 % pPfebytku teorie pasivni
slo¥ky oproti aktivni komponenté.

Vyhody postupu podle vyndlezu spolivaiji v tom, Ze jakmile je ve vzniklém bafvivu
p-poloha substituovené esminoskupiny blokovdna azo-vazbou, pevnost vdzaného acetylu se na- -
tolik zvysi, %e ji¥ nehrozi jeho hydrolytické odStépeni a zvysi se vytdinost reakce.
Priklad 1.

Do 230 g koncentrované kyseliny sirové se vndSi 14 g bezvodého, jemnd rozet¥eného dusita-
nu sodného za pripadného pPih¥dti na 65 a¥ 70 9C do dplného rozpusténi. Vznikld nitrosyl-
sirovd kyselina se ochladi na O a% 5 °C, bshem 0,5 a% 1 hodiny se do ni vnd3i 32,6 g
2-kyan-4-nitroanilinu, jemn# rozemletého a dokonale promicheného s 3 % hydrogenuhliditanu
godného tak, aby teplota nepFestoupila 10 OCc, Poté se smés michd je¥td 2 hodiny, a¥ se
kapka odebraného vzorku beze zbytku rozpusti v malém mnoZetvi ledové vody. Takto pFiprave-
nd reakdni sm¥s se opatrnd piipousti do predlohy 800 g ledu bShem 3 a% 10 minut za dokone-
1ého michdni a ihned na to, jakmile je 10 a% 20 % diazotadni sm&si v predloze, p¥ilije se
rychle tak jak se stadi rozmichat p¥isludné mnoZstvi surového produktu pasivni komponenty,
tj. 49,6 g N-acetoxyetyl-N-kyanetylanilinu rozpudt&ného ve 175 g ledové kyseliny octové,
tak aby veskeré mnoZstvi bylo ji¥ v p¥edloze jedt& pred pritokem posledni ddsti diazonio-
vé sloudeniny. Po zmizeni dokazatelndho pfebytku aktivni komponenty je kopulace pri =15
a3 0 °C bdhem 1 a¥ 2 hodin ukondena. Zfiltrované barvivo se promyje vodou a% do zmizeni
kyselé reakce a pasta barviva .se zpracuje digperznim mletim obvyklym zpisobem na obchodni
zbo?i, ’

pREpuMET VYNKLEZU
1. Zptisob p¥ipravy disperzniho azobarviva, 2-kyan-4-nitro-4 ~/(N-acetoxyetyl-N-kyanetyl)-

-amino/-1,1 -azobenzenu vzorce 0,H,000CH,

O,N
02H4CN

provddény diazotaci 2-kysh-4-nitroanilinu a kopulaci vzniklé diazoniové soli s N-aceto-

xyetyl-N-kyanetylanilinem vyznaleny tim, Ze se kopulace provddi pripusténim surového
nebo popiipad® samotného istého N-acetoxyetyl-N-kyanetylanilinu rozpudté&ného v kyse=
1in¥ octové, do vodné pPedlohy diazoniové soli aktivni komponenty, jeji% pritok zpo-
g4tku predchdzi, aviak kon¥i soulasnd nebo zistdvd v malém zpo%déni za ﬁfitokem pasiv-
ni komponenty.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, %e se pasivni komponenta p¥ilévé do p¥edlohy vod-
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ného roztoku aktivn{ komponenty s ledem tak, aby kyselost predlohy a kopula&niho pro-
st¥ed{ neklesla nad pH 2,

Zpisob podle bodu 1, vyznadeny tim, %e pFitok diamzotonadni smési aktivni komponenty v
koncentrované kyseling sirové na pFedlofeny led nepiekraduje 10 minug,

Zphsob podle bodu 1, vyznadeny tim, ¥e se teplota vodného roztoku diazoniové soii pFi
pFipousténi do vodné p¥edlohy i bdhem kopulace udrfuje na -18 a¥ 0 °c,

Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, %e se kopulace provede 8 0,5 aZ 10 % prebytku teo-

rie pasivni sloZ¥ky oproti aktivni komponenté,
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