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(54) Fotografické vyvolavaci substance a zpusob jejich vyroby

Vyndlez se tyké fotografickych vyvold-
vacich substanci pPipravenych ze sm&si N-
-alkyl- a N,N-dialkylanilind s molovym po-
mdrem 1:1 a% 1:0,03 a hydroxyelkyla¥nich
&inidel.

PouZit{ t&chto substenc{ se piedpokld-
d4 prevdind pro barevnou fotografii. Nové
komponenty vykazujf oproti dosud pouffva-
nym 21%51 toxicitu pfi zachovénf brilance
odstind.
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Vyndlez se tykd novyeh fotogrefickjch vyvoldvacich substanci{ a zpdsobu jejich vyroby.

Vyvoldvac! substance zaloZené na mlkylderivdtech p-fenylendiaminu jsou pHevéZné& po-
uZivédny v oboru barevné fotografie. Tak se nap¥. pouZivéd N,N-dietyl-p-fenylendiamin, resp.
jdho soli, nebo N-etyl-k—hydroxyetyl—p—fenylendiamin a jeho soli, a v patentové literatu-
Pe Je chrdndna celd ¥ada obdobny¥ch chemickych sloudenin.

A% se dosud tyto vyvoldveci substence pouZivaly individudlnd a v pomd3rnd velmi &istém
stavu, byla jejich prektické aplikece spojena s ndkterymi potiZfemi. Tek nepi. N,N-dietyl-
-p-fenylendiamin vyvoléval barevné materidly v brilantnich odstinech, ale vyznadovel se
pom&rnd znadnou toxicitou; pouzitim N-styl-N-hydroxyetyl-p-fenylendieminu byla sice sni-
%Yena toxicita vyvojek, asle pondkud se zhorsila brilence barevnych odstind.

Vedle t¥chto aplika¥nich problémi je pouZitf{ zmin¥nych &istych alkylovanych p-fenylen~
diamind spojeno i se zna¥nymi ndklady na jejich vyrobu a ekonomicky nep¥iznivd ovlivauje
i zpracovévéni fotogrefickych materidld. Také nizkd produktivita préce e zdvadnd, td¥zko
kontrolovatelnd hygiena ve vyrobnd pro piipravu &istych polotoverd i konednych produktd -
jako relativnd nizkotondinich chemickych specialit je zdrojem ¥ady potiZ{.

Explozivn¥ se rozvijejici obor barevné fotografie si vynucuje racionalizedni opatieni
v této oblasti fotografické chemie p*i zachovéni technickych parametrd vyvojek.

Vy%e uvedené nevyhody nemaji fotografické wyvoldvaci substence podle vyndlezu, jejichi
podstate spodivd v tom, %e se sklédajf z komponenty A, definované obecnym vzorcem I
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kde symboly X a Y pledstavujl alkyly C1 aZ C4 bud shodné, nebo rozdilné, Z znadi HC1,

éo , nebo 1H SO,, a komponenty B, definovené obecnym vzorcem II
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kde X a 2 majl vyse uvedeny vyznem a U zna¥l hydroxyalkyl s po¥tem uhlikd C, aZ C4, pi-
%em¥ molovy pom&r A:B se pohybuje v rozmezi 1:1 &% 1:0,03.

Jako sm&si lze nep®. pouZit: N,N-dimetyl-p-fenylendiemin a N-metyl-N-hydroxyetyl-p-
~fenylendismin nebo N,N-dietyl-p-fenylendiamin a N-etyl-N~-hydroxyetyl-p-fenylendiemin ne-
bo N,N-dietyl-p-fenylendiemin a N-etyl-N-hydroxypropyl-p-fenylendismin nebo N,N-di-n-bu-
tyl-p-fenylendiemin a N-butyl-N-hydroxyetyl-p-fenylendiemin nebo N,N-di-sec-butyl-p-fenylen-
diemin a N-sec-butyl-N-hydroxyetyl-p-fenylendiemin a dald{ kombinace, vde ve form& sold,
stélych pE#i skladovéni

Vy¥e uvedené vyvoldvaci substence se podle vyndlezu vyrobi tak, Ze se na sm¥s N-alkyl-
a N,Nediglkylenilinu s molovym pom¥rem 1:1 aZ 1:0,03 pisobf hydroxyelkyla¥nimi &inidly,

s v¥hodou etylenoxidem, etylenchlorhydrinem, propylenoxidem nebo propylenchlorhydrinem,
nade? se provede nitrosace, redukce nitréskupiny na eminoskupinu e izolace sm&si N-alkyl-
-N~hydroxyalkyl- a N,N-diélkyl-p-fenylendiamin& ve form¥ soli s nédkterou z minerdlnich ky=-
selin.
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Vyhodou chrén¥nych fotografickych vyvoldvacich substanci je to, Ze nejsou tak toxické
Jako nep¥. individudln¥ pou¥iveny N,N-dialkyl-p~fenylendiemin, sle pritom zachovévaji bri-
lanci vyvolanych barevnych odstin pro zpracovén{ fotomateridld.

Del¥{ vyznemnou vyhodou chrén¥nych vyvolévacfch substanci Jsou moZnosti podstatnd
snedndjsl vyroby novych sm&snych vyvoldvacich substenci, jeZ vedou k vyraznému zlevn&ni
vyvojek a celého vyvoldvaciho procesu.

Tek lze nepf. pou?ft smds N-etyl- a N,N-dietylanilinu po alkylaci enilinu etanelem,
na tuto sm&s plsobit etylenoxidem nebo etylenchlorhydrinem, nsfe# se do vzniklé sm&si,
obsahujfci N-etyl-hydroxyetylanilin a N,N~-dietylanilin, zavede aminoskupina prostfednictvim
nitrosace a redukce. Obdobn¥ lze zpracovévat sm&si ziskané elkylac{ anilinu dietylsulf4-
tem, dimetylsulfdtem, n~-propanolem, n-butanolem apod.

Nf%e uvedeny p¥fklad ilustruje provedeni podle vyndlezu.
P¥r{klad

Sm&s 438 g N-etyl-N-hydroxyetylanilinu (2,65 molu) a 131 g N,N-dietylenilinu z{skang
pisobenim etylenoxidu za zvyseného tleku na smés N~etyl- a N,N-dietylanilinu (z alkylace
anilinu etylalkoholem katalyzované kyselinou sirovou a destiladn® zbavené nezreagovaného
anilinu) se smis{ s 1 300 ml koncentrovené kyseliny solné a ke smdsi ochlazené na 0 °C
se za intenzivntho michéni postupn¥ priddvé roztok, pfipraveny z 263 g dusitanu sodného
a 350 ml vody.

Po skonlené nitrosaci se reak¥nf sm&s vpoudti slabym proudem do suspenze 1 400 g prés-
kovitého Zeleza v 75 ml koncentrovené kyseliny solné. Po redukci se p¥idd 1 1 vody a pif-
davkem kalcinovené sody se pH smsi upravi na 6,5 a% 7. Potom se p¥idd smés benzenu (2 1)

a butanolu (0,75 1)y p-fenylendiaminové derivdty se ~ jako bdze - t¥epénim vyextrahuji

do rozpoustédel, odd¥lf, po vysuSeni potadf se oddestiluje benzen i butanol, dedtilagdni
zbytek se rozpust{ ve 4 1 bezvodého etanolu a pHidénim 360 g 96% kyseliny sirové se srazi
sm&s N,N-dietyl-p-fenylendieminu a N-etyl-N-hydroxyetyl-p-fenylendisminu ve form& surovych ,
kyselych sulf4td.

Vyt8Zek &inf 82 % teorie na nesazené N,N-dietyl- a N-etyl-N-hydroxyetylaniliny. (istsi
produkt se z{skd tak, Ze se u vy¥e popsaného postupu po extrakeci g gddestilovéni benzenu
s butanolem provede vekuovd destilace destiladnfho zbytku (p¥i 2,67 kPa) a jimé se frakce
v rozmezi 160 a% 210 °C, Destildt se rozpustl ve 4 1 bezvodého etenolu a sré#i 360 g 96%
HZSO4. Vyt&%ek vyvoldvacich substenci je o 5 % ni%3{ nes p¥i pFimé izolaci sulfétd.

PREDMET VINALEZU

1. Fotografické vyvoldveci substence, vyznaZené tim, %e se sklddajf z komponenty A,

definované obecnym vzorcem I
X
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NH, .Z

kde symboly X a Y pfedstavuji alkyly Cl aZ 04 bud shodné, nebo rozdflné, Z znald{ HC1,
H2804 nebo ; HZSO4, a komponenty B, definovené obecnym vzorcem II
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kde X a Z majl vySe uvedeny vyznam a U zna¥f hydroxyalkyl s podtem uhlfkd ¢, aZ 04, pii¥emZ
molovy pomdr A:B se pohybuje v rozmezf 1:1 a% 1:0,03.

2. Zplisob vyroby vyvoldvacich substanci podle bodu 1, vyznadeny tim, Ze se na smdsi
N-alkyl- a N,N-dialkylenilini s molovym pomdrem 1:1 aZ 1:0,03 pisobl hydroxyalkyle¥nfmi
&inidly, s vyhodou etylenoxidem, etylenchlorhydrinem, propylenoxidem nebo propylenchlor=-
hydrinem, naeZ se provede nitrosace, redukce nitrososkupiny na sminoskupinu & izolace sm&-

si N-slkyl=-N-Hhydroxyalkyl~ a N,N-dialkyl-p-fenylendiamind ve form¥ soli s n¥kterou z mine-
rélnich kyselin.
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