v POPIS VYNALEZU | 254735

REPUBLIKA

z X £ ay
(19) K AUTORSKEMU OSVEDCENI ®n
1) I Q14
(22) P¥ihléZeno 31 07 86 C 09 B 45/16

C 09 B 67/48
(21) Ppv 5743-86.V /

(40) 2Zvefejnéno 14 05 87
URAD PRO VYNALEZY (45) vydéno 15 11 88
A OBJEVY

(75)
Autor vynilezu MYSICKA ZDENEK ing., 0STI nad Labem

(64) Zpusob &isténi sodné soli chromitého 2 : 1 komplexu kyseliny
3-methyl-1-fenyl-56-pyrazolon-4-azo-2-benzoové

Zptsob &isténi sodné soli chromitého
2:1 komplexu kyseliny 3-methyl-l-fenyl-5-
-pyrazolon-4-azo-2 -benzoové zah¥{vinim
sodné soli chromitého 2:1 komplexu v alka-
lickém, vodn&-propylenglykolovém prostfedi
na teplotu 80 a% 100 °C. zZah¥ivanim se
vytvd¥{ novd krystalick& modifikace barviva
ve form& jehlidek s promé&nlivym obsahem
vazané vody.
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Vyndlez se tyk& zplsobu &iZt¥nf sodné soli chromitého 2:1 komplexu kyseliny 3-methyl-1-
~fenyl-5-pyrazolon-4~azo-2-benzoové,

Barviva urdend pro barveni PAD ve hmot& vyZaduji vysokou thermostabilitu (300 %) a
s tim souvisejici vysoky stupen &istoty. Toho lze dosdhnout jen v p¥fpadd, Ze na kaZdy techno-
logicky krok v p¥iprav& barviva navazuje i d&inny zpGsob ¢isténi. V soudasné dob& se toto
barvivo vyrdbi pro G&ely, kde nenf{ pofadovand vysokd &istota, zplisob &i¥t&ni neni v dostupné
literatufe popsén.

Efektivniho zplsobu &i¥té&nf sodné soli chromitého 2:1 komplexu kyseliny 3-methyl-l-fenyl-
-5-pyrazolon-4-azo-2~benzoové, podle vyndlezu, lze dosdhnout zmdnou krystalické modifikaci
zah¥{védnim v alkalickém, vodné&-propylenglykolovém prostf¥edi. V prib&hu zah#¥ivdni se méni
modifikace barviva vnikld p¥i jeho p¥ipravé v bezvodém prost¥edi, vytva¥i se nejprve kolo-
idn{ hydratovanid forma umoZnujici uvoln&nf neZidoucich p¥imésf{ a jejich pfechod do vodn&-
~-propylenglykolového prost¥edf. Dal¥im zah¥fvdnim se pak vytv4¥{ novd krystalickd modifikace

barviva ve formé& jehlidek s prom&nlivym obsahem vdzané vody.

O¢innost navrhovaného zplisobu &i%t&ni sodné soli chromitého komplexu dokumentuje skute&nost,
Ye v p¥ipadd, %e se jeho technologickd p¥iprava provdd{ v prost¥edi propylenglykolu, je
mo¥no vyuZiti tohoto reak&niho prost¥edil a spojit isolaci soli chromitého komplexu s jeho
predisténim,

P¥F{klad 1

40 g sodné soli 2:1 chromitého komplexu kyseliny 3-methyl-l-fenyl-5-pyrazolon-4-azo-2 -
~benzoové (M=715) se rozmichd v 400 ml vody a po p¥fdavku 20 ml propylenglykolu a 1,5 g
NaOH se zah¥fvd po dobu 2 aZ 3 hodin na 80 aZ 90 Oc. V prub&hu zah¥ivani se vytva¥l nejprve
koloidn{ forma barviva a umoZnuje tak uvoln&ni neZddoucich p¥im&si, které pt¥echédzeji do
daného prost¥edi. Dal¥im zah¥ivdnim se vytva¥{ novd krystalickd modifikace ve form& nepravi-
delnych jehlidek. Priib&h pfemdny se sleduje pod mikroskopem. Po ukondeni p¥emé&ny se barvivo
odsaje p¥i 25 ©c. zisk4 se cca 75 g vodné pasty mononatriové soli 2:1 chromitého komplexu
‘kyseliny 3-methyl-1-fenyl-5-pyrazolon-4-azo-2"-benzoové, po usuSeni pfi 100 °c 41 g (tetra-
hydrét M=787).

P¥{klad 2

Chromaéni sm&s ziskand po chromaci 17,2 g mononatriové soli 3-methyl-l-fenyl-5-pyrazolon-
-4-azo~2 ~benzoové kyseliny mraven&anem chromitym v propylenglykolu, se zf¥edi 10ndsobnym
mno¥stvim vody a po p¥fdavku 1,1 g NaOH se provede zm&na krystalické modifikace zplsobem
popsanym v p¥ikladu 1. Ziskd se cca 30 g vodné pasty sodné scoli 2:1 chromitého komplexu
kyseliny 3-methyl-1-fenyl-5-pyrazolon-4-azo-2~-benzoové, po usufeni p¥i 100 °c 16,5 g (tetra-
hydrdt M=787).

PREDMET VYNALEZU

Zpisob &ifté&ni sodné soli chromitého 2:1 komplexu kyseliny 3-methyl-l-fenyl-5~pyrazolon-
-4~azo-2 -benzoové vyznadeny tim, %Ze se sodnd sl chromitého komplexu zah¥{ivd v alkalickém,

vodné&-propylenglykolovém prost¥ed{ na teplotu 80 aZ 100 %c.
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