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(54 Zpisob v¥roby szokondenzainick barviy

Vyndlez se tykd zpisobu irjroby szokondenzadnich barviv obecného vzorce I Zervenfch

odstind, kterd jsou nerozpustné_v organickych rozpouitédlech a vodé, a nemigruji v piaatic-

kych hmotdch,

A i
i\

w ::NH i( O NH::

kde X, Y znad{ atom vodfku neho chloru.

I.

Casto pou¥{vanym zplsobem vyroby t3chto cennyoh szkondenzainich pigmentd je kondenzace

ehloridu 1-(2,°5" -dichlorfenylazo)-2-hydroxy-3-—mi’toové kyaeliny s polovi&nim molérnim nnoint-

vim aromatického 1, 4-diminu obecného vzorce II .

206 867

IT.



‘.kde X, Y (znad{) maji shora uvedeny vjznam; Tyto kondénzacéPSGHpravidiji v prost¥edf{ bezvo-
digh 1ner§nich rozpou¥tédel, za gvyiZené teploty, dobrého michdni a za eventulini p¥{tomnmos.
ti katalyzujfofch ldtek, jako jsou dimetylformamid, teiciérni aniny, kvarterni béze aminﬁ.

. Pou¥{vané rozpoudtddla jsou aromatickd uhlovodiky, jako napfiklad benzen; toluen, xyieny,
ddle chlorované aromatické uhlovodiky jako ehlorbenzen, dichlorbenzeny, trichlorbenzeny
d4le napPiklad nitrobenzen a jiné. '

' Pou’fvané kondenzadn{ teploty jsou péd'teplotou varu pF{slusnych rpzpou§téde1, pfe-
“w4¥n$ 70 a% 150 °C. N¥kdy se poufivd k urychlen{ reakce n¥idavku ¥inidel poh}cujicich cﬁlo- |
.rovodik vznikejic{ p#i kondenzaci, napfiklad octanu sodného bezvodého, kyéelého vhli&itanu
sodného, uhli¥itanu sodného nebo organickych bdz{ jako Je pyridin. l

, Chlorid azobarviva pro kondenzadni reakei se ziskévd pﬁsobenim_hapfiklad thionylchlo-

’fidu, foasgenu, chloridu fosfqritého; chloridu fdsforeéného, pop¥ipad& za pPitomnosti keta-
}ytétorﬁ stejnfch jako pro kondenzacl. Také rozpoudtddle jsou obdobnd., Chlorid azobarviva
ée'mﬁée’dq kpndenzaéﬁi reakce pridévat bud pPimo v vpodobs reakEﬁi sm&si po chloridaci, nebo
izolovany. ) _ '

Kondenzace chloridu azobarviva a didminem neni nikdy zcela jednozna&nﬁ dochdzi k tvor-
bé vedlejﬁich barviv, nap¥iklad k vzd jemnym kondenzacim nebo k hydroly¥ze chloridu azobarvi-
va zpet ne azobarvivo. Reakce problhé pFevdZné v heterogenni fdzi, protoZe chlorid azobarvi-
va mé dosti omezenou rozpustnost v danjch rozpouqtédlech, a proto Je kondenzace i dost po-~
meld, Aby se urychlila. ppuéivé se jednak velkych zredé&ni, Sim¥ v3ak klesd kapacita zatize~
ni, ddle vy¥8{ch teplbt, ¢im#Z se v¥sk urychluji 4 vediejéi reakce & déle speéiélﬁich rych-
lobé&Znych michédel, Eim¥ stoupajl néroky. na aparaturk. Prisné néroky se rovnd¥ kladou

.ng’absolutni bezvodost pouffvanfch rozpou#tédel, aby nedochdzelo k nefddouci hydrolyze.
Regenerace, téchto roznouétédel Je velmi obéiini pro jejich velkd mnoZstvi, déle pro vysoké
poiadavky ng jejich Zistotu a bezvodost, a konedn& i proto, %fe po kondenzaci obsahuji
znaéné nod{ly pohlcenych kyselych létek arlynﬁ korodujicich zabizeni. Pres v%echna taxo
opat¥eni nen{ barvive po kondenzacfch zcela Jednotné a je t¥eba je Eistit, K tomu d&elu se
filtruje a za horka fromjvd veikimi mnoZatvimi rozpoudtédel, Filtrace je zpravidla zdlouﬁa-
vé a promyvdn{ nedokonalé pro obfiéné filtrujiei formu vytvofeného pigmentu.'ZafizenI
pro filtraci z rozpoudtddel za horka Jgou drehéd a ndéroind na obsluhu a opravy.

~ Tyto nevyhody odstranuje znﬁsob viroby azokondenzainich barviv obedného vzorce T

. I.
Cl .

'S

OH

JOH X



kde X, Y zna¥f atom vodiku nebo chloru kondenzaei chloridu 1-(2, 5 -dichlorfenylazo)-2-
~hydroxynaftoové kyseliny v molérnim poméru 1 : 0,45 az 1: 0,60 s aromatickym asminem

X
mz’@~NH2 - o,

kde X, Y majf shors uvedeny vyznam, Za'soﬁaashého pfidﬁvénf prost¥edkd vézékcich kyselinu

obecného vzorce II

" Jeko hydsoxidu, ukliditand nebo kyselého uhliZitanu sodneho nebo draselndho, jehoZ poasta-
. ta spolivé v tom, Ze se komdenzace provdd{ ve ¥odné suspenzi pri teplotich 0 a% 50 °c '
a pH 3 aZ 9, 8 vyhodou pii teploté 5 a¥ 25 °C a pH 4 a% 7, Kondenzaci je mo¥no provédét
také za pF¥itomnosti organickjch inertnich rozpou§t5del,wjako aromatickych uhlovodiki ben--
genu, toluenu, xylenu, chlorovanych uhlovodikﬁ, alifatickjch esterd jako etylacetdtu
nebo ze pP{itomnosti neionogennich’diepergétorﬁ Jako kondenzaénfch produktﬁ etylenoxidu
s vy%éimi mastnymi alkeholy nebo alkylfenoly. Rovn&% je mo%no pridivat 1ldtky pomihajici
udrzovat Zédané rozmezi pH, Jako octany ¥i fosforednany slksalickyjck kovi. Po kondenzaci se
eventuilné pF{tomné rozpouitédlo odstran{ azeotropickou destilaci, barvive se odriltruje
z vodné suspenze a pusi nedo podrob1 dal&imu S13tén{,

Vhodou zpisobu rodle vyndlezu je, Ze kondenzace probihd ve vodném prostredi a nikoliv

v pFisné bezvodém, jak se domud provédl, p¥i nizkych teplotéch, pi1 Sem# pribsh kondenzace Je

rychly a téméf jednozna&ny, Objem zafizeni Je ukonomlcky vyu¥it, je moZno pouZit ‘béZné
\ dostupnych apardti a michadel beg velkych nérnk& na korosni odadlnost, Postupem podle
' vynflezu odpadd regensrace rozpoudtédel a nebo Je souddst{ vlastn{ kondenzace, odpadd
destilace za vSelem odvodneni rozpouEtidel. Filtrace z vodnéko prost¥edi probihd rychle

a2 je mo¥no pou¥it b&¥né ﬁltraéni za¥izent,. ‘ '

PFi kondenzaci neni nutno u¥fvat specidlnf hermetizované apar&ty, protofe- nedochézi X nepri-
jemnfm a zdravotné zévadnym kyselym exhalaclm. _

Rovnéz eventuélni dodatednd dprave zahbivénim v rozpoustedlech a nésledujici filtraci
ke zvideni koloristické vydatnosti a. odstrandni stopovych neéistot probihé dobre a rychle
bez néroku na korozns odolné zarlzenl.

Pro objasnéni podstaty vynélezu Jsou dale uvedeny prlklady provedeni~
PF{iklad 1.

K suspenzi chloridu 1~(2; 51- dichlorfenylazo) 2-hydroxy—3-karbonové kyseliny, vzniklé.
reaké{ 38 6 g sodné soli 1-(2, 5° °dichlorfenylazo)-2-hydroxy-3-karbonové kyseliny (0,1 gmol)

. B thionylchloridem ve 300 ml toluenu se p¥i - 20 af 25 °C p¥ipusti roztok T2 & (0 05 gmol)
2-chlor-1 4-feny1endiaminu & 27 g octanu sodného ve 140 ml vody, Po smichéni e suspenze
zvolna alkalizuje pomoef 56 ml 10 N NaOH na pH 5 a% 6, PF1 této teplotd a pH se reaknf

smés 2 hod, miché vyhFeje ae k varu, va¥{ 1 hod., pod zpétnym ch]adiéen, potom se az eotro-
picky oddestiluje toluen, Béhen deatilace toluenu ge pripou&ti 200 ml vody tak, aby au-penze



¢

byla débie mibhaﬁélﬁé. Po oddestilo&ini veSkerého toluenu se vodﬁé suspenze ochladi na

80 °C, b;rvivo se odfiltruje a promyje horkou vodou. Ziské me 60 g paafy s obsahem 39 g
sufiny &ervemého azokendenzaéniho pigmentu. ‘Pastu Je mo¥no vnést primo napriklad do etanolu
k Gpravé podle AO &, 177 736, Barvivo obsahuje ‘pFi chromatografickém stanoveni pouze velmi
mélo barevnfch pFim&si rozpustnych v organickych rozpouﬁtidlech.

P¥iklad 2
. Provedeni s nésadavjako‘v pF{klad 1).
M{sto roztoku 2-chloxr-l,4~fenylendisminu se v¥ak pouZije roztok 4,9 g 1,4-fenylendiami-
nu (0,045 gmol) a 27 g octanu sodného ve 250 ml vody. Ziské me 65 g pasty s obashem 32 g
sudiny Serveného pigmentuvponékuq Zlut8iho odatinu ne¥ v p¥iklad 1).

P¥iklad 3
Proveden{ a nésada Jako v prikladi 1),

" Misto roztoku 2-chlor-1 4=-fenylendisminu a octanu godného ve vodd me pouZije roztok ‘
10, 6 g 2 S-dichlor-l 4-feny1endiaminu (0,06 gmol) a 38 g foasforednanu sodného tercidrniho
krystalického ve 250 ml vody. Z2iské se 70 g pasty 8 obsshem 40 g Eerveného azokondengzadniho
pigmentu ponikud modrejéiho odstlnu nef v pfikladi 1. '

Pr{klad 4 .
o 3,87 guchého chloridu 1-(2} 5 -dichlorfenylazo) 2-hydroxy-3-karbonové kyseliny (0 01 mo-
lu) se vnese do roztoku 0,8 g 2-chlor-1,4-fqnylend1aminu (0,0056)molu) & piisadouw 0,2 g
kondenzadniho produktu etylénoxidu & nonylfenolem, vyﬁemperbvgného na 50 °C a pomoci 2,5 N
roztoku sody dévkovaného titrainim za¥fzenim se udrfuje pH 3 ai 4.,Kd§§ sus#enze ﬁfeatané
spotfepovévat sodu k neutralizaci uvolﬁovené HC1l, Je kondenzacélskohéena; Zervené azokdﬁ-
denza&niho barvivo.sé_zg suspenze odfiltruje, promyje hqujom dimetylformemiden a vodou,
a ususf, Z2isk4 se 1,8 g ezokondenza¥nfho barvive stejmé konstituce a vlastnoéti Jake
v pPikladd 1).
P¥iklad 5
3,87 g suchého chloridu 13(2,5° -dichlorfenylazo) 2—hydroxy-3-naftoové kyseliny (0,01
~ molu) se vnese do emulze 0,8 g 2-chlor-l y4-fenylendieminu (0,0056) molu) v 15 ml vody
a l5 ml atylacetitu 8 priaadou 0 5 g kondenzalnfiho produktu etylenoxidu s laurylalkoholen,
vytemoerované ne 0 a% 5 % a pomoc1 5N roztoku louhu d4vkovaného nitraénim zarizenim ‘8e
udriqje pH B8 a% 9, KdyZ disperze pfpstane apot¥ebovdvat louh k neutrslizaci Je kondenzace
skondena, reakini smés se na¥edf 200 ml efanolu, barvive se odfiltruje a ususi, Z{skd se
3,5 g &ervenéno azkdhdenzaéniho barviva obdobné konstituce e vlaatnost{ jeko v pfiklad& 1).
P¥{klad 6 '
Nésada, postup a vfuledek -obdo bny jako v prikladé 5), misto. etylacetétu pouiito 10 ml

o-dichlorbenzenu.
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PREDMET VYNALEZU
Zplisob vyroby aszokondenza¥nich bdarviv obecného vzorce I.

Cl

\\l::IL : /|::' ’ R
¢ 1 Cl - .

¥ ¥ . .
N N ﬁ : _ I.
» OH
CONH NH-CO |::IN'::| "
kde X, Y znad{ atom vod{ku nebo chloru kondenzaci chloridu 1-(2:5‘-dichlorfenylazo)-z-
~hydroxynaftoové kyseliny v moldrnim poméru'l : 0,45 aZ 1 : O;GOVB aromatickym aminem

b
II.
\ S
Y

kde X, Y zna¥{ atom vod{ku nebo chloru, za soufasného v¥idévén{ prostFedkt vdzajicich

obecného vzorce II.

kyselinu jako hydroxidu, uhliéitanu nebo kyselédho vhli&itanu sodného nebo draselného,
.pop¥ipad& za piitb@hdsti inertnich organickych rozpoustddel jeko aromatickfch uﬁlo?odikﬁ
benzehu, toluenu, xylenu, chlorovanych uhlovodikd a alifatickfch esteri jako etylacetdtu,
vyznadujici se fim, ¥e gse kondenzace provddi ve vodné suspenzi pii teplétéch O‘aé 50 %

a pH 3 a¥ 9, s vyhodou pFi teplotd 5 a% 25 °C a pH 4 a¥ 7, pop¥ipads za pFitomnosti neiono-
gennfch dispergdtortt jako nap¥iklad kondenzaZnich p:oduktﬂ:etylenoxidu s vy$8imi mastnymi
3alkoholy nebo alkylfenoly a/nebo‘za pfitomnoéti létek poméhajfeich udriovat Zédané rozmézi
pH jaké nap¥{klad octan nebo fosforednani alkalickych kovi,
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