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(54) Zpisob izolace kondenzaénich disazopigmenti

Vynélez se tyké zplisobu izolace kondenzacnich disazopigmentii z reakéni smési po kondenzaci halogenidu
arylazokarboxylové kyseliny s aromatickym diaminem s vyuZitim heterocyklickych sloudenin na bazi mor-
folinu.

Kondenzac¢ni disazopigmenty se vyzna&uji vybornymi aplikadnimi vlastnostmi: &stotou barevnych od-
stind, velkou kryvosti, stalosti na svétle, vysokou nerozpustnosti a chemickou odolnosti atd. Mohou byt
Usp&Sné pouzity napf. pro pigmentovani olejovych natéri, pro vypalovaci laky, pro barveni termoplastfi

a to i pfi tak naro¢né aplikaci, jako je barveni polyolefint ve hmot&. Znamé postupy syntézy téchto pigmentf
jsou popsany napt. ve Svyc. pat. 297 020, 303 155, 304 984, 305028, 397 913, NSR pat. 2 518 560, Fr. pat.
1054935, 1089809, 1537483, USA pat. 2838 486, 2912428, Cs. pat. 142857, 143 034, 146 444, Cs. aut.
osv. 154 505, 155 048, 162 343 atd.

Pfi poslednim stupni vyroby kondenzaénich disazopigmentii se provadi kondenzace halogenidu arylazo-
karboxylové kyseliny s aromatickym substituovanym nebo nesubstituovanym diaminem v prostiedi indi-
ferentniho organického rozpoustédla. Z reakéni smési se pfi dosavadnich zpiisobech izoluje pigment obvykle
filtraci a promyvanim rozpoustédlem (nejcastgji chlorovanym aromatickym uhlovodikem) pti teplot& nad
100 °C. Dokonalé promyti produktu kondenzace je nezbytnym piedpokladem vyhovujicich aplikaénich
vlastnosti ziskaného pigmentu. Izolace pigmentu je tedy dilleZitou a naroénou operaci, pti které se spotiebuje
velké mnoZstvi organickych rozpoustédel, jejichZ vypary mohou ohrozit pracovni prostiedi a jejichZ rege-
nerace je znacn€ nakladna. Vysoké naroky jsou kladeny na konstrukéni materialy separa¢nich zafizeni,
které musi zabezpecit dokonalou funkci zafizeni i p¥i teplotach nad 100 °C.

Zpisobem podle vynalezu se podstatné zjednodusi izolace kondenzaénich disazopigmentt z reak&ni

- smé&si po kondenzaci, pfi¢emz ziskany produkt vykazuje viechny pot¥ebné aplikaéni vlastnosti. Novy zptisob
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izolace kondenzacnich disazopigmentd obecného vzorce

Y

HQ CONH NHCO OH
BQN= () (== o

kde A, B, C, D jsou vodik, metyl, chlor, metoxyl, trifluormetyl, NO,, CONH,, COOCH; a X, Y, Z jsou vodik,
metyl, chlor, CN
z reakéni smési po kondenzaci halogenidu arylazqngftoové kyseliny vzorce

HQO COHal

B N=N- O , In
> ()

kde A, B, C, D maji vyznam uvedeny vySe a Hal je chlor nebo brom, s aromatickym diaminem obecného
vzorce

H,N: NH, , (€119

kde X, Y, Z maji vyznam uvedeny vy3e, spotiva v tom, Ze na reakéni smés po kondenzaci se piisobi morfo-
linem nebo w-(morfolinyl)alkylaminem

CH2_CH2
o/ \N (CH,),|—NH (V)
— 2)m| ™ z
AN /
CHZ—CHZ "

kdem =2a?4,n=1a23az =3 — n, vmnostvi 10 a% 90% hmot. na pigment, pti teplot& 40 az 100 °C,
nadeZ se pigment separuje a promyje metanolem nebo etanolem a ptipadné je$t€ vodou.

Kondenzace halogenidu azokarboxylové kyseliny obecného vzorce II se substituovanym nebo nesub-
stituovanym aromatickym diaminem (obecného vzorce III) se provadi pti teplot& 60 az 170 °C v prostiedi
indiferentniho aromatického rozpoustédla, napf. toluenu, xylenu, chlorbenzenu, dichlor- nebo trichlor-
benzenu, nitrobenzenu, chlortoluenu nebo jejich smési. Suspenze po kondenzaci obsahuje kondenzaéni
disazopigment obecného vzorce I a dale nedistoty vzniklé vedlej¥imi reakcemi ptipadnd majici ptvod v po-
uZitych vychozich surovinach.

Podle vynalezu se na reakéni smés po kondenzaci plisobi morfolinem nebo w-(morfolinyl)alkylaminem
obecného vzorce IV v mnoZstvi 10 aZz 90% hmot. na vysledny disazopigment. Jako w-(morfolinyljalkyl-
aminu miZe byt pouZito 2-(4-morfolinyl)etylaminu, 3-(4-morfolinyl)propylaminu, 4-(4-morfolinyl) butyl- .
aminu, bis-[2-(4-morfolinyl)etyl Jaminu, bis-[3-(4-morfolinyl)propyl Jaminu, bis- [4-(4-morfolinyl)butyl Jaminu,
tris-[ 2-(4-morfolinyl)ety! Jaminu, tris-[ 3-(4-morfolinyl)propyl Jaminu, tris-[4-(4-morfolinyl)butyl Jaminu. Mot-
folin nebo w-(morfolinyl)alkylamin se ptida do reakdni smési po ukondeni kondenzace a smds se udrzuje
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za michani pfi teplot& 40 aZ 100 °C po dobu 10 aZ 120 minut. Potom se pigment separuje filtraci nebo od-
stiedénim, promyje metanolem nebo etanolem a piipadns jests vodou. Vysledny produkt se ususi a rozemele.
~ Pisobenim morfolinu nebo w-(morfo]inyl)alkylaminu se dokonale rozpusti vSechny vedlejsi produkty -
kondenzacni reakce a odstrani se nedistoty adsorbované na povrchu pigmentu. Samotny kondenzaéni
+ disazopigment je v uvedenych hetefgg:xlgl_icky’gh sloueninach nerozpustny. Po separaci se z pigmentu odstrani
zbytky matecného louhu promytim etanolem nebo metanolem. Zplsobem izolace kondenza¢nich disazo-
pigmentii podle vynalezu se podstatng zjednodusi zavéreCna faze ptipravy téchto hodnotnych, vysoce ie-
rozpustnych barviv. Zcela se odstrani naroéné promyvani produktu horkym indiferentnim organickym
rozpoustédlem pii teploté nad 110 °C tak jak bylo provadéno pii dosavadnich postupech. Odpada tedy
i regenerace promyvaci kapaliny a sniZuji se pozadavky na separaéni zaFizeni. Postup izolace podle vynalezu
je vyhodny z bezpednostniho i ekologického hlediska. Pritom vysledny pigment vykazuje v§echny potiebné
aplika¢ni vlastnosti. ‘ .

Zpusob izolace kondenzaénich disazopigmentd podle vynalezu je ilustrativng ukazan v nasledujicich
ptikladech. ' :

Pfiklad 1 .

Do vatalu opatfeného michadlem a zpétnym chladitem bylo piedloZeno 2,66 g 2,5-dichlor-1,4-fenylen-
diaminu a 186 g o-dichlorbenzenu. Smés byla vyhiata na 55°C a za michani bylo pak vneseno 12,1 g
1-(2,5-dichlorbenzenazo)-2-hydroxy-3-naftoylchloridu (99,3%). Teplota byla udrZovana na 55 °C po dobu
60 minut, pak béhem 20 minut zvy3ena na 145 °C a za michani byla provadéna kondenzace 180 minut. Nato
byla teplota sniZena na 90 °C a do vataku byl pripustén morfolin v mno¥stvi 66 % hmot. na hmotnost pig-
mentu. Smés byla pfi teploté 90 °C michéna 120 minut a pak zfiltrovina na vakuové nuéi. Kolag byl pak
promyt 400 ml etanolu o teploté 70 °C a nakonec 200 ml destilované vody. Pigment byl ususen pfi teploté
90 az 100 °C. Vyt&zek byl 96,5 teorie. Ziskany produkt po rozemleti m& dobrou vydatnost a Cisty odstin
v olejovém natéru a v polyvinylchloridu a byl migraéné staly. ' ’

Ptiklad 2 . :

Do vaiéku bylo ptedloZeno 2,12 g 2,5-dichlor-1,4-fenylendiaminu a 149 g toluenu. Po vyhiati obsahu
vafaku na 60 °C bylo ptidano 10,0 g 1-(2,5-dichlorbenzenazo)-2-hydroxy-3-naftoylchloridu (obsah aktivni
latky 96,0 % hmot.) a pak byla provadéna kondenzace v proudu inertniho plynu pfi teploté 60 °C po dobu
60 minut a pak pfi 110 °C po dobu 180 minut. Potom byla teplota reakéni smési sniZena na 90 °C a k suspenzi
bylo pfidano 7,5 g bis-[3-(4-morfolinyl)propyl]-aminu a suspenze byla michana 150 minut. Obsah vafaku
byl zfiltrovan na vakuové nudi, kola¢ promyt 350 ml etanolu a nakonec vodou. Produkt byl usuden do kon-
stantni hmotnosti a rozemlet. Pigment pfipraveny timto postupem mé&l velmi dobré koloristické vlastnosti.

Ptiklad 3 ' ’

Postupem jako v ptikladu 1 byla provedena kondenzace 1,65 g 1,4-fenylendiaminu s 12,5 £96% 1-(2,5-di-
chlorbenzenazo)-2-hydroxy-3-naftoylchloridu v o-dichlorbenzenu. Po reakci byl ke smési pfidan 3-amino-
propylmorfolin v mnoZstvi 67 % hmot. na vysledny pigment. Reak&ni smés byla dale zpracovana obdobnym
zplisobem jako v ptikladu 1. Ve srovnani s pigmentem pfipravenym dosavadnim zpisobem (promyvanim
pigmentu o-dichlorbenzenem o teplots 140 °C) m&l ziskany produkt tyto koloristické vlastnosti:

V olejovém natéru — sila 95/100 . . ’

.. — odstin 17,
V polyvinylchloridu — sila 100/100
: — odstin 1-2J
— migrace 5

Ptiklad 4 :

Postupem jako v pfikladu 1 byla provedena kondenzace 2-chlor-1,4-fenylendiaminu s 1-(2-nitro-4-chlor-
benzenazo)-2-hydroxy-3-naftoylchloridem v molarnim poméru 1 : 2,1 v prostiedi o-dichlorbenzenu. K re-
akeni smési po kondenzaci byl pfidan morfolin v mnoZstvi 80 % hmot. nd pigment a dale opét pracovano
jako v ptikladu 1. Pfipraveny pigment mél dobré koloristické. vlastnosti a byl migragng staly.
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: PREDMET VYNALEZU

Zpisob izolace kondenzaénich disazopigmenti obecného vzorce

Y -«

CONH NHCO
BQMN N=N.
C .

kde A, B, C, D jsou vodik, metyl, chlor, metoxyl, trifluormetyl, nitro, CONH,, COOCH, a X, Y a Z jsou |
vodik, metyl, chlor a CN, z reakéni sm&si po kondenzaci halogenidu arylazonaftoové kyseliny vzorce

an

kde A, B, C, D maji vyznam uvedeny vy3e a Hal je chlor nebo brom, s aromatickym diaminem obecného .
VZorce '

H,N NH, , (I

kde X, Y, Z maji vyznam uvedeny vySe, vyznadeny tim, e na reakéni smés po kondenzaci se plisobi morfo-
linem nebo w-(morfolinyl)alkylaminem vzorce

CH Z—C H 2
/ N
o N—(CH,),|—NH,, (V) .
AN /

CH Z_CH 2 "

kdem=2aZ?4,n=1at3az=3— n, vmno¥stvi 10 az 90% hmot. na pigment, pti teplot& 40 az 100 °C,
naleZ se pigment separuje a promyje metanolem nebo etanolem.
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