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Vynéalez se tyka zpfisobu izolace dichlor-
fenylazohydroxynaftoové kyseliny, kteri je
meziproduktem pro pripravu azokondenzac-
nich pigmentdl. PFfi pripravé téchto cerve-
nych pigmenti zlstiva ve filtratech jak po
chloridaci dichlorfenylazohydroxynaftoové
kyseliny, tj. produktu kopulace diazoniové
soli 2,5-dichloranilinu s kyselinou 2-hydroxy-
3-naftoovou na odpovidajici chlorid, tak i po
kondenzaci uvedeného chloridu s aromatic-
kymi diaminy, je$té ur¢ité mnozZstvi uvede-
nych meziproduktli v halogenovanych aro-
matickych uhlovodicich, které je moZno jen
s obtiZemi izolovat.

Nyni bylo nalezeno, Ze pfidanim uréitého
mnoZstvi roztoku alkdlii, nap¥iklad uhli¢ita-
nu sodného, k filtratiim, dochézi k rychlému
vylu€ovéani pevné faze i z nenasycenych roz-
tokdl. Z pevné faze potom lze izolovat vy-
chozi dichlorfenylazohydroxynaftoovou Kky-
selinu, kterou je moZno opétné& zpracovat na
pigment.

Mezibarvivo pro azokondenzaéni typ ¢er-
veni, tj. 2,5-dichlorfenylazo-2-hydroxy-3-naf-
toovéa kyselina,
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a také p¥isluiny chlorid ,
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jsou v nepolarnich rozpoustédlech do jisté
miry rozpustné, avSak podle vynélezu, roz-
pustnost se znalné sniZi v prostfedi, které
obsahuje ionty elektrolytu, pfiCemZ koncen-
trace rozpusténého mezibarviva poklesne ve
filtratech 3- aZ 8-krat. PouZije-li se za timto
ucelem vodného roztoku sody, dojde vedle
sniZeni rozpustnosti k enormnimu zlep$eni
filtrovatelnosti filtratd, nedochdzi k naruse-
ni molekuly mezibarviva, jen chlorid se hy-
drolyzuje na vychozi mezibarvivo.

ProtoZe pfimé stanoveni potfebného mnoZ-
stvi zdsady k vyloudeni maximélniho mnoZ-
stvi produktil z filtratu je v nepoldrnim sys-
tému poné&kud obtiZné, bylo stanoveni pro-
vadéno nepfimo. K piivodnimu filtratu byl
pridavan v malych kvantech vodny roztok
zasady, po roztfepani sraZenina odfiltrova-
na a ve zbylém filtrdtu stanoven tbytek me-
zibarviva fotometricky. SloZeni vyloudenych
produktil ve sraZeniné a éistota izolovaného
mezibarviva byly sledovdny chromatogratic-
ky na tenké vrstvé Silufolu, coZ je iroko-
porézni silikagel na hlinikové podloZce, ob-
sahujici Skrob jako pojidlo.
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Pro vyloudeni mezibarviva z filtrdtu po
chloridaci thionylchloridem nebo fosgenem
je spotieba alkdlil k ziskdni optimélniho
mnoZstvi sraZeniny ponékud véts$i, a to k
neutralizaci hydrolyticky od3tépované HCI a
ddle k podpoie hydrolytického pochodu.

Izolace mezibarviva se provadi tak, Ze ke
spojenym filtratim z chloridace nebo z kon-
denzaéni reakce se piida stanovené mnoZstvi
roztoku alkélie, smé&s se rozmichd a vylou-
¢ena pasta se miZe bud ihned separovat
nékterou z metod dé&leni pevné a kapalné
faze, napfiklad filtraci, odstfed&nim, nebo
vyhodné&ji se smés nechd asi minutu k roz-
sazeni a spodni ¢ir4 dichlorbenzenova vrstva
se vypusti a regeneruje destila¢n&. Kolac ze
separace nebo sedimentu se zbavi ulp&lého
dichlorbenzenu a pryskyfiénych latek pro-
mytim alkoholem, potom se rozmichd ve vo-
dé a smés se okysell kyselinou chlorovodi-
kovou do siln& kyselé reakce. Uvolnéné me-
zibarvivo se napred dekantuje a na filtru
promyvd vodou do vymizeni chloridovych
ionth. Produkt se su$i pii 105°C do kon-
stantni hmotnosti.

‘Na pfiloZeném vykresu je zndzornéna kiiv-
ka zdavislosti absorbance na koncentraci
uhli¢itanu sodného. Analyza byla provedena
tak, Ze do Fady zkumavek, kam bylo pfedem
odpipetovdno po 5 ml odpadni, pfevdZné
dichlorbenzenové kapaliny, byl pfiddvan po-
stupn& po 0,05 ml (0,10, 0,15... ml) 2 M
roztok uhli¢itanu sodného ve vodé&. Po pfi-
davku uhli¢itanu sodného smés roztfepdna
a filtrovdna pres papirovy filtr. Ve filtrdtu
sledovat tbytek obsahu 2,5-dichlorbenzen-
azo-2-hydroxy-3-naftoové kyseliny spektro-

fotometricky pfi 530 nm v dichlor-benzeno-

m roztoku.
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NiZe uvedené piiklady ilustruji zplisob izo-
lace dichlorfenylazohydroxynaftoové kyseli-
ny podle vynélezu.

Piiklad 1

Ke 100 1 filtrdtu po kondenzaci chloridu
mezibarviva s 2,5-dichlor-p-fenylendiaminem
na azokondenzaéni Cerverl, ktery obsahoval
podle analyzy 563 g mezibarviva, bylo pfi-
ddno 3,9 litrit 2 moldrniho roztoku sody ve
vodé a rozmichdno. Po sedimentaci potom
dichlorbenzenovy roztok obsahoval jeité
80,6 g mezibarviva. Z pasty, ktera obsaho-
vala mezibarvivo, dichlorbenzen, 2,5-dichlor-
p-fenyldiamin, sodu, vodu a dal$i necistoty
bylo po promyt{ alkoholem a vykyseleni zis-
ké&no nakonec 452 g suSiny mezibarviva. Sni-
Zeni koncentrace organické sloZky ve fil-
tratu asi 7-krét.

P¥iklad 2

Ke 100 1 spojenych filtratd po chloridaci
o0 obsahu mezibarviva (podle analyzy a pfe-
poétu) 2685 g/100 litrd bylo pifiddano 10 lit-
rd 2 M roztoku uhli¢itanu sodného a po roz-
michéni a rozdé&leni f4zi byl zbytkovy obsah
mezibarviva ve filtratu je§t& 735 g/100 litrd.
Ziskané mezibarvivo mélo po izolaci susinu
cca 1900 g. Koncentrace organické sloZky
ve filtratu poklesla 3,7-krat.

Vyhodou zplisobu izolace podle vynélezu
je, Ze se zachyti pfevdZznd cast meziproduk-
tu, kterd by byla neZddoucim odpadem a lze
ji naopak vyhodné vratit do procesu a pri-
tom dosdhnout zlepSeni technologického po-
stupu vyroby, nebot dichlorbenzenové fil-
traty lze po vysréaZeni z velké ¢asti regene-
rovat pfimo destilaén&, aniZ by byla nutna
filtrace.

PREDMET VYNALEZU

ZpGsob izolace dichlorfenylazohydroxy-
naftoové kyseliny pFi pripravé azokonden-
zaénich pigmentl z filtratl po kondenzaci
dichlorfenylazohydroxynaftoylchloridu s fe-
nylendiaminem nebo chlorsubstituovanymi
fenylendiaminy, i z filtrath po chloridaci
dichlorfenylazohydroxynaftoové kyseliny
thionylchloridem nebo fosgenem, popiipadé
z nendsycenych roztokt v chlorovanych aro-

matickych rozpoustédlech, vyznaény tim, Ze
k filtratim nebo roztoklim se p¥ida vodny
roztok zasady, vyhodn& 2 moldrni roztok
uhli¢itanu sodného v mnoZstvi 0,4 aZ 5 %,
vztaZeno na celkovou hmotnost, z vylouené
pasty se potom vyizoluje dichlorfenylazohy-
droxynaftoovd kyselina okyselenim a zbylé
rozpoustédlo se potom regeneruje vyhodné
piimo destilaci.

1 vykres
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