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(54) Zpésob pripravy arylazonaftoylchloridé

i - Vynélez se tyka zplsobu piipravy arylazonaftoylchloridi chlor1dac1 piisluiné arylazonaftoove kysehny,
predcm upravené povrchové aktivai latkou.

Arylazonaftoylchloridy jsou vyznamnymi barvaiskymi memprodukty slouZicimi pro vyrobu napnklad
azokondenzacmch pigmentd. Jejich p¥ipravu chloridaci odpovidajici. karboxylové kyseliny popisuji getné
patenty, napfiklad §vyc. pat. 359 498, 448 330, brit. pat. 820 444, NSR pat. 1 816 990, 2 126 767, 2 410 723 atd. -
Chlondace arylazonaftooveé kyseliny se provadi.v suspenzi obvykle v prostfedi chlorovaného aromatického
uhlovodlku a jako chloridaéniho &inidla mbZe byt pouZito naptiklad thionylchloridu. Suspenze arylazo-

l naftoové kyseliny v chlorovaném aromatickém uhlovodiku m4 z technologického hlediska velice nevyhodné
reologlcke vlastnosti, takZe pro chloridaci miize byt pouZita pouze velmi nizka koncentrace napfiklad
5 aZ 159, hmot. Pfi vy$8i koncentraci nelze chloridaci provadst, protoze reak¢ni smés neni moZno G&inng
" michat, tak¥e reakce pak probihi v nehomogennun systému a disledkem toho je i niZt konverze, tj. niZsi
f vytéZky arylazonaftoylchloridu. Nizké koncentrace suspenze pfi chloridaci klade i vy$§i naroky na regene—
' raci rozpoustédel.
- Nyni bylo zjiSténo, Ze uvedené nedostatky se odstrani zpusobem piipravy arylazonaftoylchloridii podle
: vynélezu.
: Zpusob pfipravy arylazonaftoylchloridii obecného vzorce I »

@

kde'ABCD znaménaiji vodik, metyl, chlof, brom, metoxy‘I, nitro, ;—CONHZ, —COOCH,, chloridaci pfi-
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“slu¥né arylazonaftoové kyseliny thionylchioridem. pii teploté 70°C a% 150°C, v prostfedi aromatického

rrozpoustédla v suspenzi spotiva podle vynélezu v tom, e pro chloridaci se pouZije arylazonaftoova kyselina

upravené kondenzaénim produktem formaldehydu s a- nebo g-naftalensulfonovou kyselinou, nebo sulfono-

"Vanym kondenzatem fenolu o obsahu 5 a¥ 10% hmot., kresolu 50 a7 809% hmot. a formaldehydu 15 az 30%

i hmot. v mnoZstvi 0,59 a 109, hmot. na arylazonaftoovou kyselinu, ktera se poutije o koncentraci 15%
| aZ 30% hmot. vzta¥eno na celkovou hmotnost reakéni smaési. _ .

-+ Vychozi arylazonaftoova Kyselina se pro chloridaci podle vynalezu pfipravi kopulaci diazotovaného

.aminu obecného vzorce II . . '

NH,

\ (n)'b

5 1 kfséiiﬁou'.'Z-'hy'drbigi-élfiaftéi_)x}bu. Jako amin miZe bjit pousit napfiklad “anilin, o-, m-, p-chloranilin,
2,4-dichloranilina 2,4,5-trichloranilin, 2-metyl-3-chloranilin, o-, m-, -nitroanilin, 2,4-dinitroanilin, 2-nitro- -
-4-metoxyanilin, dimetylester kyseliny aminotereftalové, dimetylester kyseliny S-aminobenzen-1,3-dikarbo-

xylovg, S-aminobenzen-1,3-dikarboxamid, atd.

Arylazonaftoeva kyselina se podle vynalezu upravi povrchove aktivni latkou, jako naptiklad konden-
zatnim produktem formaldehydu s «-, nebo B-naftalensulfokyselinou nebo formaldehydu s -naftolsulfo- :
f_kyselinou, kondenzaénimi produkty naftalensulfonové nebo hydroxysubstituované naftalensulfonové kyse-

;:liliy s kresolem a formaldehydem, pfipadné se pouziji sulfonované kondenzaty fenolu, krezolu a formalde- °

hydu atd.

> Uprava arylazonaftoové kyseliny se provede v suspenzi této kyseliny ve vod& za michani a za ptidavkuy |

1 a% 30 % hmot. povrchové aktivni latky na mnoZstvi kyseliny. Suspenze se pak zbavi vody filtraci a kol4d

se vysusi pHi teplot& 60° a% 110° C tak, aby zbytkova vihkost nepfevySovala 0,5 % hmot. Vysii obsah vlhkost; -

‘vede ke sniZeni vyt&ku pti chloridaci.

Povrchové aktivni latka se pfi této ﬁpravé ads‘orbuje na povrch arylazonaftoové kyseliny v mnoZstvi '
0,57 aZ 10 % hmotn. na Kyselinu. To mé za nésledek ptiznivou zménu v reologickych vlastnostech suspenze

anylazonalioové kyseliny v organickych rozpouiiediech, zejména v chlorovany romatickych uhlovodicich.
PYlo 2Zjisténo, Ze suspenze arylazonaftoové kyseliny naptiklad v o-dichlorbenzenu se chova Jjako nenewtorov-
ska kapalina a jeji tokové vlastnosti je moZno popsat rovnici :

RN

[ T =KD",

kde 7 je velikost te¢ného napéti, D je rychlost smykové deformace, K koeficient konzistence a n index toku.

S pouZitim upravené arylazonaftoové kyseliny je moZno pfipravit dobfe michatelné suspenze této latky, -
-napfiklad v chlorovanych aromatickych rozpoustédlech o koncentracich 15 7 aZ 309 hmotn., které pak

‘mohou byt pouzity pro chloridaci.

70° a% 150.°C y_préstfedi‘,orga.ni_(':lcého rozpoustédla, naptiklad benzenu, toluenu, xylenu, chlorbenzenu, di-
chlorbenzenu, chlorovanych toluent nebo xylend nebo jejich smési. Jako katalyzétor chloridace se pouziva
dimetylformamid v mnoZstvi 0,59 aZ 8,0% hmotn. na arylazonaftoovou kyselinu.

Vyhodou zpiisobu pHpravy arylazonaftoylchloridii podle vynalezu je, Ze se chloridace arylazonaftoové
kyseliny provadi v suspenzi o vy3$8i koncentraci neZ p¥i dosavadnich postupech v diisledku dosaZenych zmén
v reologickych vlastnostech suspenze arylazonaftoové kyseliny v aromatickém rozpoustddle. Sni¥i se tak
spotfeba rozpoustédla, a p¥itom chloridace probihéd do vysokého stupné konverze. Ziskany arylazonaftoyl-
chlorid je kvalitni a p¥i jeho dal$im pouZiti, naptiklad pro p¥ipravu azokondenzaénich pigmentd, se ziskaji

produkty s velmi dobrymi parametry. Co

- Zptisob ptipravy arylazonaftoylchloridi podle vynalezu je ilustrativng ukazan v nésledujicich prikladech.

Uprava arylazonaftoové kyseliny se provadi tak, Ze k suspenzi 87 _gl.kysehfny v 1140 g vody se prida 25g

_kondenzatu p-naftalensulfonové kyseliny s formaldehydem (Kortamol NNO). Smés se 60 min micha za
laboratorni teploty, pak ziltruje na Biichnerové nudi a koldé se usus do konstantni hmotnosti pfi 90 °C.

' Produkt se rozemele. Pak se provede chloridace této upravené kyseliny. Do trojhrdlé batiky opatfené micha- .

+dlem a zpétnym chladitem se pfedloZi 30,0 g kyseliny — [1-2,5-dichlorfenylazo)-2-hydroxynaftoové] -

yeh aromatickych uhlovodicich.”

Chloridace upravené avrylarzpnaft_poyélgyfq!ir_l_yrse podle vynélezu provadi thionylghlo_rit»iemrpfi teploté .
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upravené popsanym zpiisobem 2 90 g ‘o-dichlorbenzenu. Po rozzmcham suspenze se ptidd 3,0 g dlmetyl-
formamidu a pfipusti se 12 g thtonylchlondu Smés se 15 min miché a pak vyhieje na teplotu 110 °C a takto

_se za michéni udrZuje 2 hodiny. Obsah batiky se pak ochladi na 0 °C a zfiltruje na Biichnerové nudi. Kolaé
‘na ﬁl_t_ru se promyje o-dichlorbenzenem. Ziskana pasta 1- (2 5- dlchlorfenylazo) 2-hydroxy-3-naftoylchlor1du .
v o-dichlorbenzenu méla susinu 53,8 %, hmotn., obsah chloridu v suéin® 98,75, himotn.
‘Stejnym postupem byla provedena chloridace neupravené kyseliny 1-(2, 5-d1chlorfenylazo)-2 hydroxy-
-3-naftooveé. Suspenze byla velmi obtiZné mlchatelna, obsah chlondu v sufingé produktu 94 % hmot.

Prnklad 2 .
. Po Gpravé kysehny 1- (2 5- dxchlorfenylazo)-2-hydroxynaftoovc kondenzacmm produktem 2-naft01 - o
kyseliny s formaldehydem a kresolem (Kortamol SS) se postupem chioridace Jako v pfikladu 1 dosahne
stejnych vysledk.

PREDMET VYNALEZU

~ Zptsob ptipravy arylazonaftoylchlondu obecneho vzorce I

kde ABCD znamenaji vodik, metyl, chlor, brom, metoxyl, mtro, CONHZ, COOCHs, chloridaci pn—
sluné arylazonaftoové kyseliny thionylchloridem pii teploté 70 °C aZ 150 °C v prostfedi aromatického :
rozpoustédla v suspenzi vyznaeny tim, Ze pro chloridaci se pouZije arylazonaftoova kyselina upravend kon-

* denzatnim produktem formaldehydu s a- nebo ﬁ-naftalensulfonovou IEyseImou nebo produktem, prlpra-»
venym kondenzaci 5 a% 109, hmotnostnich sulfonovaného naftolu 50 az 809, hmotnostnich kresolu a 15 a¥
309, hmotnostnich formaldehydu, v mnoZstvi 0,5 a% 109 hmotnostnich vzta¥eno na arylazonaftoovou
kyselinu, ktera se pouZije v koncentrac1 15% a% 30% hmotnostnich vztaZeno na celkovou hmotnost reak&ni
smési.
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