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'(54)  Zplsob pifpravy bezvodych suspenzi disazobdarviv

1

Vynélez se tykéd nového zplsobu pripravy bezvodych suspenz{ disezobarviv v organic-
kyéh rozpoudtédlech, jako mezistupné p¥i syntéze vysoce stélych orgenickgch pigmentd.

Jde o disazobarviva obecného vzorce I

~ HOOC Ry B3 Ry— — COE
COCH COCE
D P .
=NCHCONE ~— — NHCOCH-N=N- /1)
By

-

kde Rl' zned{ H, C1, CH,, OCH,, COOCH,, NO,,
R, zna&{ H, C1,
Ry znadi H, CH, C1 & |
R, znadi H, CI, CH3, (56113, CN.

Disazobarvive obecného vzorce I slouZ{ ve formé évych bezvodych suspenzi v orgenic-

kém rozpoudtédle k p¥ipravé odpovidajicich dichloridd dikerboxylovych kyselin. Jako -
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'chloridaéniho ¢inidle 1lze za p¥{tomnosti katalyzétord pou%it fosgenu, thionylchloridu,

nebo halogenidd nebo oxihalogenidd fosforu. PFevedeni dikarboxylové kyseliny (I) na di=-
chlorid probihéd v prostifedl inertnfho organického rozpoust&dla za zvySené teploty hledce,
je viak t¥eba pfedem snf%it na minimum obsah vlhkosti v disazobarvivu i v rozpouétédlé,
nebot zvl145t% v p¥{pad® chloridace fosgenem ovlivﬁuje zbytkové vlhkost negativné kvalitu
piipraveného dichloridu, jeho vyt3%ek a veobecn? spot¥ebu chlorida¥dniho %inidla i mnoZ-
stvi poti¥ebného katalyzétoru.

Disazobarviva obecného vzorce (I) se pri vyrobé zfsksjf ve form& vodnych past.
Ziskat‘je bezvodéd bEinym zplsobem sueni nelze a su3ené préskovité mezibarvivo obsahujfcf
desetiny a¥ n&kolik procent vody se ddle odvodriuje azeotropickym oddestilovénim zbytkové
vihkosti s organickym rozpoust&dlem, jakym jsou nap¥fklad aromatické uhlovodiky, chloro-‘
vané aromatické uhlovodiky,.parafinické a cykloparafinické uhlovodiky, nebo jejich halo-
genderivéty, nitroldtky, nap¥iklad nitrobenzen, o-nitrotoluen nebo nitrometan, dsle

i organické estery nebo étery.

Azeotropické odvodnini mé v tdchto p¥ipadech hladky pribsh. K dokonalému proreagovi-~
-ni p¥i chloridaci je vBak t¥eba, aby usuSené disazobarvivo bylo pred odvodhovénim roze-
mleto tek, aby velikost &déstic nepiekro&ila hodnotu 100/pm. Mlet{ prind#{ dalsf negativni
vlivy na ekonomii vyroby jak z hlediska manipulace s materidlem, tak i z hlediska ztrét.

Ekonomi%t&j3{ oddestilovéni vody z vodnich past disazobarviva nahrazujfc{ sufent
a mlet{ naré¥{ zetim na poti%e dené tim, %e se v inertnfm rozpoustddle vytvéar{f v&ts{
agregéty vodné pasty, u nichZ se voda pfi azeotropické destilaci odpa¥#f na povrchu
a z0stdvéd v nich uzav¥ena. P¥i teplotZ prevySujict teplotu varu vody za daného tlaku do-
chdz{ jednak k rozpadu agregdtd provdzenému ndhlym vykypénim obsah;, Jednak zistdvé vodi
v agregdtech uzav¥ena a pisobi pak negativnd p¥i chloridaci.

P¥i postupu podle vyndlezu se vodné pasta dikarboxylovych kyselin obecného vzorce
(I) nejprve rozdru%{ rozmixovénim, nebo rozemletim.a rozmixovénim ve vhodném inertnim
rozpustidle tak, aby vznikléd suspenze obsahovala ¥4stice disazobarviva o velikosti-do
50/pm. Potom se zapolne ze michdni provédét azeotropické odvodhovént, kteréd probihé hled-
ce, bez jakychkoliv poti#f.

Dieazobarviva obecného vzorce (I) lze p¥ipravit kopulaci diazotovanych aminokarboxy-

lovyeh kyselin obecného vzorce II

) 1/
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kde R, znal{ H, Cl, CH3, OCH3, COOCH3, NO, a

R, zna¥f H, C1 v molérnim poméru 2 : 1 s‘pasivni komponentou obecného vzorce III

R

‘/ 3

CH,COCH, CONE NHCOCE,COCH, /11y .

“ kde R3 a R4 majf{ vyse uvedeny vyznam.

*  Zv1é3tS vhodné komponenty obecného vzorce II jsou nap¥iklad:

kyselina 3-aminobenzoové

" 3;amino-4-chlorbenzoové

" 3-amino~4-metylbenzoové

" 3-amiho—4-metoxybenzoové

®* - 3-amino-4,6-dichlorbenzoové
" 3-amino-4-kerbmetoxybenzoové

"  4-sminobenzoové

" 4-amino-3-nitrobenzoova

7 komponent obecného vzorce (III) lze jako zvl1&&t& vhodné uvést nésledujfc{ bisace-

toacetylované diaminy:
1,4-diaminobenzen
1,4-diamino-24chlorbenzen
1,4-diamino-2-metylbenzen
1,4-diemino-2-metoxybenzen
1,4-diemino-2-kyanbenzen
1,4~-diemino~2,5-dichlorbenzen
1,4-diamino-2,5~-dimetylbenzen
1,4-diemino~-2-chlor-5-metylbenzen

1,4-diamino-2-metoxy-5-metylbenzen

Pr{iklad 1

Do baiiky o objemu 1,5 litru o proméru 14 cm, opatiené pilovym michadlem proméru
5 em, jéhoz osa je uloZena 3 cm mimo svislou osu nédoby,bs oté&kami plynule regulovatel-
nymi od nuly do 3000 min'l, se predloZ{ 281 g o-dichlorbenzenu a po spustén{ michadla na
obrédtky 2500 min~! se postupné zanese 200 g vodné pasty obsahujici 46 g 100 % disazo-
barviva p¥ipraveného kopulaci diazotovené 3-amino-4-chlorbenzoové kyseliny s 1,4-bisace-~
toacetylamino-2,5-dimetylbenzenem v molérnim pom&ru 2 : 1. Prdbsh mixovénit Je moZno sle~

dovat mikroskopem. Po 1 hodin& mixovéni suspenzekobsahuje oddélené agregéty disazodarviva
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o maximéln{ velikosti &dstic Solpm. Pilové michadlo se poté nahradf pilkotvou o obrétkéch

180 min~l. Bafika se déle spojf s destilanim néstavcem o primé&ru 3 cm, vySce 20 cm, dédle
Claisehovym néstavcem, vodn{m chladidem, vaEPovou alon#{ a jimac{ bankou. Do banky se
ptidé 270 g o-dichlorbenzenu. P¥i postupném sniZovéni tlaku 26 a%¥ 13 kPe destiluje pii
teplotéch 90 a% 60 °C sm¥s vody a o-dichlorbenzenu, kters obsahuje na po¥dtku 19,5 % vody .
a ke konci destilace trvajfc{ 4 hod. jiZ %4dnou vodu. Odvodn¥né suspenze obsahuje pod

" 0,01 % hmot. Qody a- pou?ije se p¥fmo k chloridaci. Oddestiloﬁany o-dichlorbenzen se

v prib&hu destilace doplnuje.

P¥iklad 2

Do nerezového kotle o objemu 400 litrd, vnit¥niho prdm&ru 600 mm, opat¥eného pilovim
michadlem prim&ru 200 mm, uloZeného o 130 oo mimo svislou osu kotle, s p¥{mym pohonem
elektromotoru o obratkdch 980 min~! a v¥konu 1,8 kW se predloZf 240 kg o-dichlorbenzenu
a po spudtini michadla postupné vnese 175 kg vodné pasty obsahujicf 40 kg disazobarvive
ptipraveného kopulaci diazotované 3-amino-4-karbmetoxybenzoové kyseliny a 1,4-bisaceto-

acetamino~2,5-dichlorbenzenu v molérnim pom&ru 2 : 1l.

Po 10 minutéch mixovéni se suspenze p¥eerpéd pres tali¥ovy mlyn o primEru talife
180 mm a obrdtkéch 3000 min"1 do pomocné nerezové nédoby a odtud se spust{ zpéf do nere-
zového kotle s pilovym michadlem, kde se mixuje je3t® 1 hodinu a% ze suspenze p¥i mikro-
skopické zkouSce vymiz{ ¥dstice vEt3{ ne% 50/pm. Pak se mfchadlo zastavi a obsah mixeru
se vypust{ do smaltovaného kotle s topnym parnim pléSt&m, objemu 630 litrd, spojeném
s néplnovou destila¥n{ kolonou prim$ru 250 mm a vyZky 2,5 m. Z kolony vstupujf péry
a plyny do trubkového kondenzdtoru chlazeného voéou a kondenzét stékd do A&li¥ky se zpdt-
nym tokem spodnf vrstvy o-dichlorbenzenu a do jimadla destilétu pFipojeného na vyvivu.
Zbytky ulpélé v mixeru se splachnou do smalgovaného kotle celkem 230 kg bezvodého o-di-

chlorbenzenu.

Obsah kotle se postupn® zah¥{vé na 60 &% 90 °C za sou¥asného sniZovéni tlaku ne és
a% 13 kPa. Destilujfci sm&s o-dichlorbenzenu a vody obsahujfc{ na potédtku destilace
19,7 % vody se po kondenzaci vede do d8lidky, odkud se spodnf vratva o-dichlorbenzenu
vrac{ jako zp&tny tok na kolonu, KdyZ v destilétu poklesne obsah vody na 2 %, cof trvé
195 minut, zp&tny tok se uzavie a destiluje se jest® 1 hodinu, a% destilét neobsahuje

vodu,

Suspenze v kotli se u¥ije p¥imo k chl&ridaci.

P¥iklad 3

P¥i zachovénf postupu uvedeného v p#fkladu 1 jsou pro ndsedu pou¥ita disezobarviva

pfipravend z aktivnich a pasivnich komponent, uvedenych v tabulée 1.
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Tabulka 1: P¥ehled aktivnich a pasivnich komponent
Aktivnil komponenta _ Pasivni komponenta
Kyselina 3~-aminobenzoové 1,4-diaminobenzen
" 3—amino-4-chlorbenzoové 1,4~-diamino-2-chlorbenzen
" 3-amino-4-metylbenzoovéd " -2-metylbenzen
" 3-amino-4-metoxybenzoové " ~-2-metoxybenzen
» 3-amino-4,6-dichlorbenzoové " ~2~kyanbenzen
" 3-amino-4-karbmetoxybenzoovd " ~2=-chlor=-5-metylbenzen
" 4-amino-3-nitrobenzoové _ » -2-metoxy-5-metylbenzen
PREDMET VYINALEZU
Zpisob p¥ipravy bezvodych suspenzi{ disazobarviv vzorce I
COOH
coc
N“Ncncom; — NHCOCH-N=N~
, 1/

kde R, znedi H, Cl, CH,, OCH3, GOOCHB, NO,,
R, zna&{ H, C1,
R3 zne¥f H, CH3, Cl a
R, znad{ H, C1, CH3, OCH3, CN,

ziskangch kopulaci diazotovanych amind obecného vzorce II

COCH

By

/1Y

kde Rl a R2 maj{ v§se uvedeny vyznem v moldrnim pomdru 2 : 1 s pesivni{ komponentou obec-

‘ného vzorce III
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kde R3 a R4 maji vy3e uvedeny #yzham v organickych rozpouétédlech k p¥ipravé dichldridﬁ
dikarbonovych kyselin chlorida¥nimi &inidly, jako fosgen, thionylchlorid, halogenidy nebo
oxihalogenidy, fosfor a podobn& za eventudlni pF{itomnosti katalyzétorﬁ; umoZnujici od-
vodnén{ vodné pasty disazobarviva azeotropickou destilaci s inertnim rozpustidlem, vyzna-
geny tim, %e se sm&s vodné pasty a inertnfho rozpoust¥dla pred azeotropickym oddestilové-
nim smési vody @& inertniho rozpustidle rozmixuje, pop¥ipadd rozemele & rozmixuje na homo-

genn{ suspenzi, v ni% velikost ¥dstic disazobarviva nepievyduje v %4dném linedrnim rozm¥-

ru 50 um.
/
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