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(64) Zphisob ptipravy 1-{1’-methyl-3'-nitrobenzenazoj-2-naftolu
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Vyndlez se tykéd zplsobu p¥ipravy 1-/1'-me;hy1—3'-nitrcbenzenazo/-2~naftolu vzorce I

b3

OHNGC, /1/

v kyselém prostfedf, které umoZfiuje elektrochemickou indikaci diazoldtky v reak¥ni ;mésx a
tim i regulaci procesu kopulace.

Sloufenina vzorce I pfedstavuje nerozpustny azopigment pouZivany k pEipravé tiskovych
barev, olejovych ndtdrl apod.

Syntéza spofivd v kopulaci 3-nitro-4~toluendiazoniumchloridu s 2-naftolem. Dle dosavad-
niho pestupu se 3-nitro~4~toluidin diazotuje v prostfedi kyseliny chlorovodikové pfi O °¢

"2,5 N roztokem dusitanu sodného a vznikly roztok diazoslouleniny se zkléruje karborafinem,
Roztok azokomponenty se pfipravi rozpudtdnim 2-naftolu za p¥idavku hydroxidu sodného za
zyyiené teploty. Kopulace se provede pfipulténir roztoku diazoniowvé soli‘pfi'pH 8 32‘19.

- Prib&h kopulace se sleduje indikaci pfebytku.diazoslouéeniny‘kapkovou reakci s alkalicym roz-
tokem R-soli nebo H-kyseliny na papife. Uvedend indikace neni nejpfesnj¥i a svou ndrofnesti
vyhovuje Z4dste&nd pouze pro ndsadovy neautomatizovany proces vyroby. K ziskdni ptedpokladd pro
automatizaci vyroby je nutné nahradit dosavadni zpisob indikace diazoldtky nékterou fyzikdlni
metodou, jako napfiklad polarografickou nebo potenciometrickou, jejichZ pouZiti je v3ak déno
citlivosti elektrod na diazoniovou sdl v zdvislosti na pH.

Nevyhodou dosavadniho zplsobu pFipravy pigmentu je alkalické prostfedi o pH vy3§im neZ
7, pfi kterém je znaln& sniZena nebo Gplnd znemoZn&na funkce elektrod a nelze indikovat diaza-
sloudeninu v reak&ni smési béhem kopulace. V dﬁslédku toho je znemoZnéna automatickd regu-
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lace prib3hu reakce., Vzhledem k tomu, Ze 1-/1"-methyl-3’-nitrobenzenazo/-2-naftol pat¥{ k pig-
mentdm, jejichf vyroba vzrldstd, jevi se nezbytnym sledovat mo¥nosti optimaliznge a automati-
zace jeho v¥roby, co neni mo¥né s dosavadnin zpisobem indikace diazosloudeniny.

Nyui{ byl nalezen zplsob pEfpravy 1-/1°-methyl-3 ~nitrobenzenazo/-2~naftolu diszotaci
3~nitro~b4-toluidinu v prost¥edi kyseliny solné a kopulaci 3-nitro-4-toluendiazoniumchloridu
pro pfeli¥t&n{ s 2-naftolem, ktery spoffv4 podle tohoto vyndlezu v tom, ¥e se roztok 3~nitro-
~4-toluendiazoniumchloridu p¥ipoudti podle elektrochemické indikace za stélé regulace pH na
hodnotu 4,5 a¥ 6,5 k suspenzi 2-naftolu o hodnot¥ pH 5,4 a¥ 5,6 pEi teplotd 10 a¥ 40 °c,
kopula¥ni sm¥s se po skon¥ené reaskci zfiltruje s z{skané azobarvivo se promyje vodou a vysulf.

Kopulace se provddi tak, fe se 2-naftol rozpusti{ ve vod® za pZidavku hydroxidu sodného
pE{ teploté 40 %¢. Koncentrace pH se upravi kyselinou octovou nebo z¥edZmou kyselinou octovou
na hodnotu 4,5 a¥ 6,5, 8 vfhodou 5,5. K jemné suspenzi azokomponenty se pFi teplotd 10 2% 40 °c,
s vyhodou 20 °c, pEipouditi roztok diazosloueniny podle ddajd elektrochemického ¥idle, které
ve spojenf s automatickou regulaefi zaruéuje jeji optimdlni hodnotu v reakdni smEgi. Soufasni
se reguldtorem pH upravuje prost¥edl pouZitfm 2,5 ~ 10 N roztokem NaOH, s vfhodou 10 N na hod-
notu pH 4,5 a%Z 6,5, s vyhodou 5,5, Timto zplsobem je zarulen optimdlni prdb&h reakce, kterd je
po pEipuStdni odpovifdajiciho objemu diazoldtky ukonfena za 8§ af 12 minut. Suspenze pigmentu se
ztahfeje na 70 a¥ 80 °c, zfiltruje, promyje vodou do vymizeni reakce na chloridové ionty a
usudi pii 70 a% 90 %c.

Postup podle vyndlezu poskytuje 1=/1"=methyl=-3"-nitro~benzenazo/~2-naftol s vytZikem 98
a% 99 X, cof je o 3 a¥ 4 X vice nel dosavadni postup, dile md pigment dobré koloristické viast—
nosti & obsah 2-naftolu do 1 X, . .

Ndsledujici p¥iklad uvddi zpldsob p¥ipravy podle vyndlezu, Nenf~1li uvedeno jinak, rozum¥ji
se ve viech pEipad;ch dily hmotové.

PELiklad

A, biuzotape 3-nitro-4-toluidinu . .

77,52 d 3~pitro-4-toluidinu se vnese za michdni do 360 d 5 N HCL a z¥edi{ se 216 d vody.
Suspenze diazokomponenty se ochladi na 0 °C a diazotuje postupnym p¥iddvinim 120 @ 5 N roztoku
dugitanu sodného. Po ukonZenf reakce se p¥idd 1,5 g karborafinu a suspenze se po 5 minutdeh
zfiltruje, '

B. Kopulace . .

Do kddinky se pFedloZi 5 150 d vody & 65 d 10 N NaOM a v uvedeném roztoku se rozpustf
p¥i 40 °C 72 4. Z-naftolu, ktery se vysrdii 31 Q kyseliny octové. K vzniklé suspenzi azokomponen~
ty o pH 5,4 a%¥ 5,6 a teplotd 20 °C se postupné ddvkuje roztok diazoslou¥eniny podle potencio~
umetrické indikace spojené s regulacf{. pH reakdni smési se udrfuje na hodnotd 5,2~5,5 pfidavkem
10 N roztoku NaOH. Po ukonlené kopulaci /ca 12 minut/ se suspenze pigmentu, kterd je témé¥ be:z
pény, zahF{vé po dobu 15 min na 75 %¢ a pak zfiltruje. Po promyti kolédde a2 jeho vysuZeni se
ziskd 150,6 d Zerveného pigmentu. ' ' ' ‘

PREDMET VYNALEZU

Zpisob pEipravy 1-/1"-methyl-3"~nitrobenzenazo/~2-naftolu diazotac{ 3-nitro-4~toluidinu
v prostfedi kyseliny solné a kopulaci vzniklého 3~nitro-4-toluendiazoniumchloridu po pFeli¥=
tén{ s 2 naftolem, vyznaleny tim, fe se roztok 3-nitro-4=~toluendiazoniumchloridu p¥ipousti
podle elektrochemické indikace za st41é regulace pH na hodnotu 4,5 a% 6,5 do suspenze 3~nafto~
lu o hodnot& pH 5,4 a%¥ 5,6 pFi teplotd 10 af 40 °c, kopulaéni sm&s se po skonZené reakei zfilt-
ruje a ziskané azobarvivo se promyje vodou a vysudi,
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