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Vyndlez se tykd kondenza¢nich hydrazo-
pigmentt obecného vzorce la, pfipadné I b,

243577

2
R,OC
l: Cy
=N
o 1%
"H N
/ -
HC=C. N N ,ECHy,
/C__\ H...O
H\/ o R
N~H
c
%}K‘
~COR, (15)



243577

3

4

kde R1 = H, CH3, Cl, R2 = H, CHs, Cl, pfi-emZ Ri1 a Rz mohou byt stejné anebo roz-

dilné, R3 znafi

a jejich smési, v nichZ R3 jsou zbytky obou
izomernich aminoindanti, nebo obou amino-
tetralint anebo obou xyliding a zpfisobu je-
jich pripravy, ktery spocivd v kondenzadéni
reakci dichloriddt obecného vzorce II a p¥ip.
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s aminy obecného vzorce RszH, lide R3 ma
vySe uvedeny vyznam, v prost¥edi chloro-
vanych aromatick¢ch rozpouStédel, pripad-
né za pfitomnosii €inidel vazajicich chlo-
rovodik z kondenzace.

Chloridy obecného vzorce II a resp. II b
lze ziskat napfiklad 1-4-fenylendiaminu ne-
bo 2,5-dimethyl-1,4-fenylendiaminu nebo 2-
-chlor-5-metyl-1,4-fenylendiaminu nebo 2,5-
-dichlor-1,4-fenylendiaminu s estery kyseli-
ny acetoctové anebo diketenu a nésledujici
kopulaci diazoniovych soli, pFipravenych di-
azotaci kyseliny 3-amino-4-chlorbenzoové. V
ziskanych barvivech se p¥itomné karboxyly
pfeméni na chlorkarbonyly pisobenim &ini-
del jako napiiklad chloridu fosforetného,
oxychloridu fosforeného, thionylchloridu,
fosgenu nebo chloridli karboxylovych kyse-
lin.

Aminy obecného vzorce R3H jsou snadno
dostupné a lze je ziskat napfiklad jako smé&-
si izomerdl po nitraci indanu nebo tetrali-
nu nebho o-xylenu. Izomerni smési 1ze rozdé-
lit nékterymi fyzikdlnimi nebo chemickymi
postupy bud jako nitroizomery, nebo jako
aminoizomery. Podle tohoto vyndlezu lze
vSak pro syntézu hydrazokondenza&nich
pigmentl pouZit i smési aminoizomerli vy-
chéazeji ze syntézy nebo vhodné smési na-
michané z €istych izomerfi anebo se poufZi-
ji frakce ve sloZeni jak se ziskdvajl p¥i des-
tilaéni separaci izomerti, nebo podily z vy-
mrazovani smési nebo krystalizafni frakce
pFi déleni soli aminoizomer® a podobné.

Kondenzace dichloridii obecného vzorce
II a resp. II b s aminy obecného vzorce RsH
se provadi tak, Ze se navzdjem plsobi jed-
nim molem dichloridu a dvéma aZ deseti
moly zvoleného aminu nebo smési aminoizo-
merd pri teplotdch 100 aZ 170 °C, s vyhodou
pii 130 aZ 150 °C piipadné za pFitomnosti
chlorovanych aromatickych rozpoustédel.

Barviva obecného vzorce I, ziskand podle
tohoto vyndlezu, p¥edstavuji skupinu vysoce
| hodnotngch pigmentdi vykazujicich o 20 %
VY88 barvici vydatnost a o 2 aZ 3 stupné
brilantné&j3i odstin neZ pigmenty popisované
v patentové literatufe (viz napf. vzorce A,
B a C uvedené v piikladové ¢asti). Také os-
tatni koloristické vlastnosti, jako termosta-
bilita, svétlostdlost a migrace jsou u novych
barviv obecného vzorce I vynikajici. U smés-
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nych pigmentd, kde se kondenzuji dichlori-
dy obecnych vzorcit Il se smési aminoizo-
merd napiiklad aminoindandl, aminotetrali-
nt nebo amino-o-xylendl, se projevuje navic
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vykazuji vétsi vydatnost a atraktivnéjsi ba-
revné odstiny, neZ pigmenty s jednotlivymi
Cistymi aminoizomery.

Priklad 1

Dikarboxydisazobarvivo pFfipravené Kkopu-
laci diazotované 3-amino-4-chlorbenzoové
kyseliny se 1,4-bisacetoacetylamino-2,5-di-
metylbenzenem v moldrnim poméru 2:1 se
pisobenim chloridaénich ¢&inidel jako je
napf. thionylchlorid, chlorid fosfority, chlo-
rid fosforeény nebo fosgen prevede na od-
povidajici dichlorid dikarboxylové kyseliny.
70,6 g suchého dichloridu se rozmich4 ve
1566 g o-dichlorbenzenu, pridd 29,3 g 4-
-aminoindanu a smés se za michani zah¥e-
je na 140 aZ 145 °C a micha se pfFi této tep-
loté 2 hodiny. Suspenze pigmentu se pFi
140 °C zfiltruje, kold¢ promyje horkym o-
-dichlorbenzenem, etanolem a nakonec vo-
dou. Po usuSeni se ziskd 84,0 g zlatové Zlu-
tého pigmentu.

Priklad 2

Dikarboxydisazobarvivo pFipravené kopu-
laci diazotované 3-amino-4-chlorbenzoové
kyseliny s 1,4-bisacetoacetylamino-2-chlor-5-
-metylbenzenem v molarnim poméru 2 :1 se
ptisobenim chloridadnich &inidel uvedenych
v prikladu 1 pfevede na odpovidajici dichlo-
rid dikarboxylové kyseliny. 72,6 g suchého
dichloridu se rozmichd v 1566 g o-dichlor-
benzenu, p¥idd se 29,3 g 5-aminoindanu a

B

synergismus v koloristickych Gfincich. Tak
napiiklad smésné pigmenty obecnych vzor-
cfi I, kde R1 a Rz jsou metyly a v koncovém
seskupeni jsou konfigurace
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smés se za michédni vyhfeje na teplotu 140
aZ 145 °C a michd pfi této teploté 2 hodiny.
Suspenze pigmentu se p¥i 140 °C zfiltruje,
kola¢ promyje horkym o-dichlorbenzenem,
etanolem a nakonec vodou. Po usuSeni se
ziskd 84,0 g jasné Zlutého pigmentu.

V pfipadé, Ze se na stejnou nésadu di-
chloridu pouZije 123,2 g 4-aminoindanu pro-
b&hne kondenzace jiZ béhem 1,5 h a pfe-
bytetny amin pFejde pFi separaci pigmentu
do filtratu.

Priklad 3

Dikarboxydisazobarviva pfipravené kopu-
laci diazotované 3-amino-4-chlorbenzoové
kyseliny s 1,4-bisacetoacetylamino-2,5-di-
chlorbenzenem v moldrnim poméru 2:1 se
plsobenim chloridaénich &inidel uvedenych
v prikladu 1 prevede na odpovidajici dichlo-
rid dikarboxylové kyseliny. 74,7 g suchého
dichloridu se rozmichd v 1566 g o-dichlor-
benzenu, pFidd se 26,6 g 2,3-dimetylanilinu,
smés se zahfeje na 140 aZ 145 °C a micha
pri této teploté 2 hodiny. Suspenze pigmen-
tu se p¥i 140 °C zfiltruje, kold¢ promyje hor-
kym o-dichlorbenzenem, etanolem a vodou.
Po usuSeni se ziska 88,0 g zelenavé&-Zlutého
pigmentu.

V pfipadé&, Ze se kondenzace provadi p¥i
110 °C je k uspéSnému prib&hu potreba 5 h.

Priklad 4

Dikarboxydisazobarvivo pfipravené kopu-
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laci diazotované 3-amino-4-chlorbenzoové
kyseliny se 1,4-bisacetoacetylaminobenze-
nem v moldrnim poméru 2 :1 se plisobenim
chlorida¢nich €inidel uvedenych v pfikladu
1 pfevede na odpovidajici dichlor dikarbo-
xylové kyseliny. 67,8 g suchého dichloridu
se rozmichd v 1500 g o-dichlorbenzenu, pri-
di se 26,6 g 3,4-dimetylanilinu, smés se za-
hfeje na 140 aZ 145 °C a michd p¥i této tep-
loté 2 hodiny. Suspenze pigmentu se pfFi
140 °C zfiltruje, kola¢ promyje horkym o-
-dichlorbenzenem, etanolem a vodou. Po u-
suSeni se ziskd 81,0 g Zlutého pigmentu.

V pfipadé, Ze se pouZije stejné mnoZstvi
technického trichlorbenzenu a pracuje se
pfi teploté 160 °C, je kondenzace ukonéena
jiZ po 1 hodiné.

Priklad 5

Dikarboxydisazobarvivo pFipravené kopu-
laci diazotované 3-amino-4-chlorbenzoové
kyseliny s 1,4-bisacetoacetylamino-2,5-dime-
tylbenzenem v moldrnim poméru 2:1, se
ptisobenim chlorida&nich &inidel uvedenych
v prikladu 1 prevede na odpovidajici di-
chiorid dikarboxylové kyseliny. 70,6 g su-
chého dichloridu se rozmichd v 1570 g o-
-dichlorbenzenu, pridd se 32,4 g 5-aminote-
tralinu a smés se za michdni zahfeje na
140 aZ 145 °C a micha pFi této teploté 2 ho-
diny. Suspenze pigmentu se p¥i 140 °C zfil-
truje, kola¢ promyje horkym o-dichlorben-
zenem, etanolem a nakonec vodou. Po usu-
Seni se ziskd 87,0 g zlatové Zlutého pig-
mentu.

Priklad 6

70,6 g dichloridu dikarboxylové kyseliny,
pripraveného ze stejnych komponent jako
v prikladu 5, se rozmichd v 1566 g o-di-
chlorbenzenu, pfidd se 26,6 g smési 2,3-di-
methylanilinu a 3,4-dimetylanilinu v pomé-
ru 1:1, smés se zahfFeje na 140 aZ 145 °C
a michéa pri této teplot& po dobu 2 hodin.
Suspenze pigmentu se pfi 140 °C ziiltruje,
kola promyje horkym o-dichlorbenzenem,

NH
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etanolem a nakonec vodou. Po usuSeni se
ziskd 84,0 g zlatové Zlutého pigmentu.

P¥iklad 7

70,6 g dichloridu dikarboxylové kyseliny,
pripraveného ze stejnych komponent jako v
piikladu 5, se rozmichd v 1566 g o-dichlor-
benzenu, pridd se 29,3 g smési 4-amino- a
5-aminoindantt v poméru 1:1, smés se za-
hieje na 140 aZ 145 °C a michéa p¥i této tep-
loté 2 hodiny. Suspenze pigmentu se pri
140 °C zfiltruje, kold¢ promyje horkym o-di-
chlorbenzenem, etanolem a nakonec vodou.
Po usuSeni se ziskd 84,0 g zlatové Zlutého
pigmentu.

Priklad 8

72,6 g dichloridu dikarboxylové kyseliny,
pFipraveného ze stejnych komponent jako v
pfikladu 2, se rozmichd v 1566 g o-dichlor-
benzenu, pridd se 26,6 g smési 2,3-dime-
thylanilinu a 3,4-dimetylanilinu v poméru
1:1, smés se zahfeje na 140 aZ 145 °C a mi-
ché pri této teplot& 2 hodiny. Suspenze pig-
mentu se zfiltruje p¥i 140 °C, kola¢ promyije
horkym o-dichlorbenzenem, etanolem a na-
konec vodou. Po usuleni se ziskd 85,0 g
Zlutého pigmentu.

Priklad 9

74,7 g dichloridu dikarboxylové kyseliny,
pripraveného ze stejnych komponent jako
v prikladu 3, se rozmichd v 1566 g o-di-
chlorbenzenu, p¥idd se 26,6 g smési 2,3-di-
metylanilinu a 3,4-dimetylanilinu v poméru
1:1, smd&s se zahfeje na 140 aZ 145 °C a
micha pfi této teploté 2 hodiny. Suspenze
pigmentu se zfiltruje pfi 140 °C, kola¢ pro-
myje horkym o-dichlorbenzenem, etanolem
a nakonec vodou. Po usuSeni se zisk4d 88,0 g
zelenavé Zlutého pigmentu.

Pro ilustraci jsou v nésledujici tabulce u-
vedeny zdkladni koloristické vlastnosti pig-
mentlt z p¥ikladd 6 aZ 9 s vlastnostmi do-
sud pouZivanych pigmentdl, v patentové 1li-
teratulfe definovanych vzorci A, B a C.
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Dalsi priklady provedené analogicky dle piikladdi 1 aZ 9, jsou uvedeny v nésledujicim
prFehledu:

PouZity amin, resp. smés PouZité rozpoustédlo
aminii obecného vzorce

Pfiklad PouZity 1,4-bisacetoacetyl-

amino-disubstituovany
benzen

R3H

10 1,4-bisacetoacetylamino- 5-aminoindan o-dichlorbenzen
-2,5-dimetylbenzen

11 1,4-bisacetoacetylamino- 2,3-dimetylanilin techn. dichlorbenzeny
-2,5-dimetylbenzen

12 1,4-bisacetoacetylamino- 3,4-dimetylanilin o-dichlorbenzen
-2,5-dimetylbenzen

13 1,4-bisacetoacetylamino- B-aminotetralin techn. trichlorbenzeny
-2,5-dimetylbenzen

14 1,4-bisacetoacetylamino- 4-aminoindan 2,4-dichlortoluen
-2-chlor-5-metylbenzen

15 1,4-bisacetoacetylamino- 2,3-dimetylanilin o-dichlorbenzen
-2-chlor-5-metylbenzen

16 1,4-bisacetoacetylamino- 3,4-dimetylanilin o-dichlorbenzen
-2-chlor-5-metylbenzen

17 1,4-bisacetoacetylamino- 5-aminotetralin o-dichlorbenzen
-2-chlor-5-metylbenzen

18 1,4-bisacetoacetylamino- 6-aminotetralin p-dichlorbenzen
-2-chlor-5-metylbenzen

19 1,4-bisacetoacetylamino- 4-aminoindan o-dichlorbenzen
-2,5-dichlorbenzen

20 1,4-bisacetoacetylamino- 5-aminoindan o-dichlorbenzen
-2,5-dichlorbenzen

21 1,4-bisacetoacetylamino- 3,4-dimetylanilin techn. trichlorbenzeny
-2,5-dichlorbenzen

22 1,4-bisacetoacetylamino- 5-aminotetralin techn. trichlorbenzeny
-2,5-dichlorbenzen

23 1,4-bisacetoacetylamino- 8-aminotetralin techn. trichlorbenzeny
-2,5-dichlorbenzen

24 1,4-fenylendiamin 2,3-dimetylanilin 2,4-dichlortoluen

25 1,4-bisacetoacetylamino- smés 4- a 5-amino- o-chlortoluen
-2-chlor-5-metylbenzen indani

26 1,4-bisacetoacetylamino- smés 5- a 6-amino- techn. chlortolueny
-2-chlor-5-metylbenzen tetralinti

27 1,4-bisacetoacetylamino- smés 4- a 5-amino- techn. chlortolueny
-2,5-dichlorbenzen indanti

28 1,4-bisacetoacetylamino- smés 5- a 6-amino- techn. dichlorbenzeny

-2,5-dichlorbenzen

tetralind
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PREDMET VYNALEZU

1. Kondenzadni hydrazopigmenty obecné-
ho vzorce la, pfip. Ib
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kde R1 = H, CHs, Cl, Rz = H, CHs, Cl, pfi-
temZ R1 a Rz mohou byt stejné anebo roz-
dilné, R3 znati
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Severografia, n. p., zdvod 7, Most

a jejich smési, v nichZ R3 jsou zbytky obou
izomernich aminoindanfi, nebo gbou amino-
tetralinQi anebo obou xylidind.

2. Zpisob pripravy kondenzatnich hydra-
zopigmentdi, vySe uvedeného vzorce Ia, resp.
Ib vyznaleny tim, Ze se nechévajl reagovat
slougeniny obecného vzorce Illa, resp. IIb
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s aminy obecného vzorce R3H, kde R3 mé
vySe uvedeny vyznam, v prost¥edi chloro-
vanych aromatickych rozpoust&del, pFip. za
pfitomnosti d&inidel vézajicich chlorovodik
uvoln&ny z kondenzace.

(11b)

Cena 2,40 Ké&s
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