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(54) Zpaisob Gisténi azokondenzatnich pigmentd

Zplsob &isténi azokondenzalnich pigmen-
th Zlutych odstin@i rozpouSténim surového
pigmentu v kyseling sirové o koncentraci.
85 aZ 100% pti teplotd < 80 °C. Vznikly roz-
tok se zbedi vodou, ¢imZ dojde k .vysrdZeni
pigmentu vyhovujici istoty.

210295



Vyndlez se tykéd zplisobu &istdni azokon-

‘denzacnich pigmentt a je vhodny zvlasté -

pro odstrafiovani vedlejSich l4tek ze suro-
vych azokondenzatnich pigmentit Zlutych
odstinfi. Tyto pigmenty obecného vzorce I
vznikaji kondenzaci dichloridi dikarboxylo-
vych kyselin (které obsahuji v molekule dvé
azoskupiny) s aromatickymi aminy v pro-
stfedi indiferentnich organickych rozpousté-
del. Konstituci azokondenzacnich pigmenti
vystihuje obecny vzorec I

ClIOCH3

kde R je aryl a A a B arylen, pfipadn& déile
substituované skupinami nemajicimi solubi-
lizagni charakter.

Kondenzace dichloridt dikarboxylovych
kyselin obecného vzorce IT

‘ (|JOCH3 C'OCH3
ClOC-B-N = N-CHCONH-A-NHCOCH-N

s aromatickymi aminy obecného vzorce III

R-NH, (111)

probihd v prostfedi organickych rozpousté-
del jako je xylen, chlorbenzen, chlortolueny,
nitrobenzen, o-dichlorbenzen nebo trichlor-
benzen za vy33ich teplot obvykle 100 aZ
180°C v zdvislosti na druhu rozpoustédla,
reagujicich latek a pFipadn€ pouZitého ka-
talyzadtoru. VytéZek kondenzace se obvykle
pohybuje kolem 95% v§téZku teoretického.
Vedlej3i reakce probihaji v malé mife, ale
pfesto je tfeba jejich produkty odstraiiovat.
Jejich pfFitomnost ve vyrdb&ném pigmentu
je neZadouci, nebot jednak zhor3uji stélosti
pigmentu a jednak v dfisledku svého zabar-
veni zhor3uji brilanci odstinu pigmentu. Mi-
mo vedlej§i latky organického charakteru
je tfeba odstranit i pritomné latky anorga-
nické povahy. Obvykly postup je ten, Ze po
kondenzaci 14atek II a III se z reakini sus-
penze izoluje pigment filtraci a filtracni ko-
14¢ se promyva postupné& horkym rozpous-
tédlem, v jehoZ prostfedi probihd kondenza-
ce, horkym metanolem nebo etanolem a
horkou vodou. Filtrace a promyvéni jsou po-
meérné zdlouhavé, rozpoustédla a jejich smé-
si je tfeba ndkladn& regenerovat a ztraty,
k nimZ pritom dochdzi, jsou Gmérné mnoZ-
stvi, v jakém jsou rozpou$tédla pouZivana.
Nyni bylo nalezeno, Ze produkty vedlej-
Sich reakci lze z pigmentu odstranit nejen
promyvanim organickymi rozpoustédly, ale
i presrdZenim surového pigmentu z kyseli-
ny sirové, Za timto 1celem lze postupovat
n8kolika zplisoby. Pfedevdim je moZno se-
parovat z kondenzafni suspenze surovy pig-
ment filtraci, ze surové nepromyté pasty
odstranit organické rozpouSt&dlo suSenim,
surovy pigment rozpustit v koncentrované

('IOCH
R~NHCO-B-N = N-CHCOHN-A-NHCOCH-N

kyseliné sirové a pigment ve vyhovujici &is-
tot8 a form& vysrdZet z roztoku zfeddnim
vodou.

Druhou moZnosti je pouZit k rozpouSténi
v kyseliné sirové pFimo pastu surového pig-
mentu s obsahem organického rozpoustédia.
Po rozpusténi pigmentu v kyselin& sirové se

cdd8lend vrstva organického rozpoustédla

separuje a roztok pigmentu v kyselin& siro-
vé se dale zpracuje, jak je naznaleno vyse.

= N-B-CONH-R (1)

Tret! moZnosti je pouZit pfimo suspenzi
pigmentu v organickém rozpoustédle po
skonteni kondenzadni reakce. Po promiseni
suspenze s koncentrovanou Kkyselinou siro-
vou se pigment opét rozpusti v kyseliné a

kd

vrstva organického rozpouStédla se oddgli.

PouZije-li se pro rozpousténi kyselina si-
rovad o koncentraci kolem 90% hmot., vy-
lou€i se postupné z roztoku sulfat pigmen-
tu, ktery je moZno odfiltrovat a rozmiché-
nim ve vodé z ného uvolnit pigment.

Pro rozpusténi lze pouZit kyselinu sirovou
o koncetraci nad 85%, optimédlni koncen-
trace je v rozmezi 88 a¥ 989%. MnoZstvi
pouZité kyseliny sirové lze ménit v rozmezt
hmotnostné 2 aZ 20 dild kyseliny sirové na
1 dil pigmentu, vyhodny pomér je 7 aZ 12
dili na 1 dil pigmentu.

Rozpousténi pigmentu v Kyseling sirové

se provadi p¥i normalni nebo zvySené teplo-
té, a to aZ do teploty 80°C. PouZitelny je
téZ zplisob, p¥i kterém se pigment (nebo
jeho smés s organickym rozpoustédlem} na-
sazuje do Kkyseliny sirové pfi teploté cca
20°C a teplota vzniklé smési se postupné
zvySuje aZ do 80°C teprve b&hem rozpous-
téni.
" Vyznamny vliv na kvalitu pigmentu ma
zplsob srdZeni pigmentu z jeho roztoku
v kyseling sirové do vody. Pribs&hem sréZe-
ni lze v urditych mezich ovlivnit velikost,
tvar a krystalovou strukturu ¢4stic pigmen-
tu. SraZeni lze provadét napoudténim roz-
toku pigmentu v kyselin& sirové do pfedlo-
Zen€ vody o teploté€ 0 aZ 100 °C za intenziv-
niho michédni. Roztok pigmentd lze také do
vody rozstiikovat nebo rozpra3ovat.

S vyhodou lze pouZit téZ kontinudlnich
zplisobli sréZeni, p#i kterych se do smé3o-
vate pfivddi v odpovidajicich mnoZstvich
kontinudln& roztok pigmentu v kyseling si-
rové a voda. Kontinudlni zpfisob sréZeni mi-
Ze byt jednostupiiovy, pFi kterém mnoZstvi
vody je nastaveno tak, Ze po smiseni s roz-
tokem pigmentu v kyseliné sirové je vysled-
néd koncentrace Kkyseliny sirové v kapalné
fazi vzniklé suspenze 5 a¥ 30 %. U vicestup-



tiovych zplsobl srdZeni je miseni s vodou
provedeno ve skocich, napf. u dvojstupiio-
vého se v prvnim stupni pfiddva takové
mno¥stvi vody, aby koncentrace kyseliny si-
rové po smiseni byla 70 aZz 80% a ve dru-
hém stupni, po pPiddni dalsi vody, se kon-
centrace kyseliny sirové sniZi na vysled-
nych 5 aZ 30 %.

Pigmenty obecného vzorce I, jichZ se vy-
ndlez tyka, se ziskaji, jak shora uvedeno,
kondenzaci vhodnych dichloriddi dikarboxy-
lovych kyselin obecného vzorce 1I s aroma-
tickymi aminy obecného vzorce III.

Dichlorid dikarboxylové kyseliny obecné-
ho vzorce 1I se ziskd chloridaci mezibarviva,
které ve své molekule obsahuje dvé karho-
xylové skupiny a dvé azoskupiny. Pro pfi-
pravu takovychto mezibarviv lze pouZit jako
aktivnich komponent diazotovanych amino-
karboxylovych kyselin. Se zietelem na apli-
katni vlastnosti pigmentG jsou to zvlastd
kyseliny aminobenzoové jako:

kysellna 3-aminohenzoovéa

3-amino-4-chlorbenzoova

3-amino-4-metylbenzoova

3-amino-4-metoxybenzoovl .

3-amino-6-chlorbenzoové
~ 3-amino-4, 6-dichlorbenzoovéa

3-amino-4-karbmetoxybenzoova
3-amino-4, 6-dimetylbenzoova
2-amino-4-chlorbenzoové
2-amino-5-chlorbenzoovéa
4-aminobenzoova
4-amino-3-nitrobenzoova.

Z pasivnich komponent pro pFipravu me-
zibarviv se jako nejvhodné&jsi jevi bisaceto-
acetylované 1,4-diaminobenzeny jako:

1,4-diaminobenzen
1,4-diamino-2-chlorbenzen

~ 1,4-diamino-2-metylbenzen
1,4-diamino-2-metoxybenzen
1,4-diamino-2-kyanbenzen
1,4-diamino-2-trifluormetylbenzen
1,4-diamino-2,5-dichlorbenzen
1,4-diamino-2,5-dimetylbenzen
1,4-diamino-2-chlor-5-metylbenzen
1,4-diamino-2-metoxy-5-metylbenzen

piipadné téz

1,3- diaminobenzen
1,3-diamino-4-chlorbenzen
,1,3—diamino—4,6-dichlorbenzen
1,5-diaminonaftalen
2,6-diaminonaftalen.

.Z aromatickych amin@i obecného "vzorce
11I vhodnych z hlediska uZitnych vlastnosti
azokondenzatnich pigmentd jsou pro kon-:
denzaci vhodné v prvé fadé derivdty anilinu
obecného vzorce V

NH2

&%

3= %1 (V)

k;le Zy, Zy, Zs jsou halogen-, alkyl-, alkoxyl-,
fenoxyl-, trifluormetyl-, nitro-, karbalkoxy-,
kyano-, acylamino-, arylamino-, alkylkarha-
moyl- nebo arylkarbamoylskupina. Jsou to
napf. 2-, 3- nebo 4-chloranilin; 2,5- nebo
2,4-dichloranilin; 3,4,5- nebo 2,4,5-trichlor- -
anilin; 4-bromanilin; nitroaniliny jako 2-, 3-
nebo 4-nitroanilin a 2,4-dinitroanilin; alkyl-
aniliny jako jsou toluidiny, xylidiny, halo-
genalkylaniliny jako 3-trifluormetylanilin,
arylaniliny jako 4-aminodifenylalkoxy- nebo
aryiloxyaniliny jako 2-etoxyanilin, 2- nebo
4:metoxyanilin, 2,5-dimetoxyanilin, 4-amino-
difenyleter a 2- ammodlfenyleter kyananili-
ny jako je 3-kyananilin a anilin substituova-
ny arylkarbamoyl-, arylamino-, acylamino-
nebo karbmetoxyskupinou jako metylester
Kyseliny 2-, 3- nebo 4-aminobenzoovg, di-
metylester kyseliny aminotereftalové nebo
aminoisoftalové, anilid kyseliny 3-amino-
nebo 4-aminobenzoové, 4- nebo 3-acetamido-
apilin, 4-aminodifenylamin. Vhodné jsou ta-
ké derivdty anilinu substituované soulasné
nékolika riznymi substituenty jako
4-chlor-2-nitroanilin
2-~chlor-4-nitroanilin
3-chlor-2-metylanilin
5-chlor-2-metylanilin
4-chlor-2-metylanilin
6-chlor-2-metylanilin
2-chlor-5-metylanilin
2-chlor-4-metylanilin
3-chlor-4-metylanilin
4-chlor-2-trifluormetylanilin
2-chlor-5-trifluormetylanilin
4-chlor-2-metoxyanilin
2-chlor-4-metoxyanilin
5-chlor-2-metoxyanilin
4-chlor-2,5-dimetoxyanilin -
5-chlor-2,4-dimetoxyanilin
4-chlor-2-metoxy-5-metylanilin
Z-metoxy-5-metylanilin
5-metoxy-2-metylanilin
2-metoxy-5-trifluormetylanilin
4-acetamido-3-metoxyanilin
4-metyl-2-nitroanilin
Z-metyl-5-nitroanilin
4-metyl-3-nitroanilin
2-metyl-4-nitroanilin
2-metoxy-4-nitroanilin
4-metoxy-2-nitroanilin
2-metoxy-5-nitroanilin
2,5-dimetoxy-4-nitroanilin
2-metoxy-3-metyl-4-nitroanilin
2-kyan-4-nitroanilin
2-fenoxy-5-trifluormetylanilin
2-(4-chlorfenoxy }-4-chlor-5-trifluormetylani-
iin
2-(4-metylfenoxy }-4-chlor-5-trifluormetyl-
. anilin
2-(2,4-dichlorfenoxy }-4-chlor-5-trifluormetyl-
~anilin
2-(4-metoxyfenoxy ]-3-trifluormetylanilin
2-(4-tercbutylfenoxy )-5-trifluormetylanilin
2-(4-isopropylfenoxy }-5-trifluormetylanilin
2-(3-chlor-4-isopropylienoxy )-5-trifluor-
metylanilin



4-(4-chlorienoxy }Janilin

5-chlor-2-{4-chlorfenoxy) anilin

2,5-dichloranilid kyseliny 3-amino-4-chlor-
benzoové

5-chior-2-metylanilid kyseliny 3-amino-4-

-karbmetoxybenzoové
3-chlor-2-metylanilid kyseliny 3-amino-4-

-metoxybenzoové
2,5-dichloranilid kyseliny 3-amino-4-metyl-

benzoové
4-chlor-2-metoxyanilid kyseliny 3-amino-4-

-chlorbenzoové
4-chlor-2-metoxy-5-metylanilid kyseliny 3-

-amino-4-chlorbenzoové
2-chlor-4-metylanilid kyseliny 3-amino-4-

-chlorbenzoové.

Dichloridy dikarboxylovych kyselin obec-
ného vzorce II lze kondenzovat i s dal3{mi
aminy jako je nap¥. l-aminonaftalen, 1-ami-
noantrachinon, 1-amino-5-chlorantrachinon
nebo 1l-amino-5-benzoylaminoantrachinon.

Pigmenty pfipravené postupem podle vy-
nadlezu maji §iroké pouZiti, ponévadZ jsou
termostabilni, stdlé na svétle, v organickych
rozpoudtddlech i v migraci. MZe jich byt
pouZito k barveni polypropylenu, polyvinyl-
chloridu, polyakrylonitrilu, polystyrenu, po-
lyesteru, polyamidu, polyuretanu, kaulukd,
v laka¥ském priimyslu apod.

NiZe uvedené piiklady ilustruji provedent
podle vyndlezu.

Priklad 1

35,3 g dichloridu dikarboxylové Kkyseliny
piipravené kopulaci diazotované 3-amino-4-
-chlorbenzoové kyseliny s 1,4-bisacetoacety-
lamino-2,5-dimetylbenzenem v moldrnim po-
méru 2:1 se kondenzuje s mirnym piebytkem
5-chlor-2-metylanilinu v prostiedi o-dichlor-
benzenu. Po skontené kondenzaci se ze sus-
penze pii teploté 120 aZ 140 °C odfiltruje su-
rovy pigment a filtraéni kola¢ se vysudi.
Ziska se 44,5 g suchého pigmentu, ktery se
michdnim rozpusti v 134 g 99% Kkyseliny
sirové p¥i teplot& 40 °C. Roztok pigmentu se
za stdlého michédni pfikape do 800 g vody
pii teploté 90 °C, pigment se izoluje filtraci,
promyje vodou s p¥idavnym p¥idavkem amo-
niaku do neutrdlni reakce, vysu3i a roze-
mele.

Priklad 2

230 g chlorbenzenové pasty s obsahem
46 g surového pigmentu obecného vzorce I,
kde A je 2,5-dichlor-1,4-fenylen, B je 4-karb-

metoxy-1,3-fenylen s akrylkarbamoylskupi-
nou v poloze 1 a R je 2,5-dichlorfenyl, se za
dobrého michdni vnese pfi teploté 20°C do
550 g koncentrované kyseliny sirové. Jakmile
se pigment rozpusti, michani se zastavi a od-
délend chlorbenzenovd vrstva se separuje.
Roztok pigmentu v kyseling sirové se za
dobrého michani pfida p#¥l teploté 20 aZ
30°C do 6000 g vody, azeotropickou desti-
laci se oddestiluji zbytky chlorbenzenu, pig-
ment se odfiltruje, promyje vodou a ususlL

Piiklad 3

1400 g o-dichlorbenzenové suspenze s 0Ob-
sahem 89 g surového pigmentu pfipravené-
ho kondenzaci 3-chlor-2-metylanilinu s di-
chloridem obecného vzorce II, kde A je 2-
-chlor-5-metyl-1,4-fenylen a B je 4-chlor-1,3-
-fenylen s Kkarbonylchloridovou skupinou
v poloze 1, se micha s 1200 g 99 % kyseliny
sirové, aZ se vSechen pigment rozpusti. Hor-
ni dichlorbenzenova vrstva se oddéli a roz-
tok surového pigmentu v kyseling& sirové se
zpracuje jak je popséno v piikladu 2.

Priklad 4

115 g surového pigmentu pfipraveného
kondenzaci 5-chlor-2-(4-chlorfenoxy) anili-
nu s dichloridem dikarboxylové Kkyseliny
obecného vzorce II, kde A je 2-chlor-1,4-fe-
nylen a B je 6-chlor-1,3-fenylen s karbonyl-
chloridovou skupinou v poloze 1, se p¥i tep-
lotd 20°C rozpusti v 1100 g 90% Kkyseliny
sirové, roztok se ddle mich4, dokud se z né-
ho nevylou¢i Zluta sraZenina, ktera se od-
filtruje, za michéni se vnese do 7500 g vody,
roztok se zahfeje k varu, zfiltruje a promy-
je vodou do neutrdlni reakce. Po usu3eni se
ziska 108 g Zlutého pigmentu.

Pfiklad 5

Piipravi se roztok pigmentu v kyseliné si-
rové zplsobem podle pfikladu 2 nebo 3. Po
odd&len{ vrstvy rozpouStédla se tento roztok
kontinudlné intenzivn€ misi s vodou v ta-
kovém mnoZstvi, aby vyslednd koncentrace
kyseliny sirové ve smési byla 60 a¥ 809%.
Vznikla smés se pak po kratké Casové pro-
dlevé 0,5 aZ 60 sekund misi s dal$im mnoZ-

stvim vody na vyslednou koncentraci kyseli-

ny sirové v kapalné fazi 5 aZz 30 %. Vznikla
suspenze se déle zpracuje zplisobem podle
ptikladu 2.
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PREDMET VYNALEZU

acylamino-, arylamino-, alkylkarbamoyl-

1. Zpisob &isténi azokondenzaCnich pigmen-
nebo arylkarbamoylskupina, vyznadeny

t& obecného vzorce I

3

COCH COCH
] 3 1

R-NHCO-B-N = N-CHCOHN-A~NHCOCH-N = N-B-CONH-R (1}

kde A je arylenovy zbytek pfipadné dale
substituovany jednim nebo dvéma atomy
halogenu, alkyl-, alkoxy-, trifluormetyl-,
nebo kyanoskupinou, B je fenylen pfipad-
né& substituovany halogenem, alkyl-, alko-
xy-, trifluormetyl-, karbalkoxy- nebo ni-
troskupinou a R je aryl pfipadn& substi-
tuovany jednou aZ tfemi skupinami jako
je halogen-, alkyl-, alkoxy-, fenoxy-, tri-
fluormetyl-, nitro-, karbalkoxy-, kyano-,

tim, Ze surovy pigment se rozpusti v ky-

‘seliné sirové o koncentraci 85 aZ 100 %,
‘p¥i teplotdch do 80°C.a zfed&nim rozto-
‘ku, piipadné hydrolyzou vzniklého sulfa-

tu vodou, se vysraZi pigment.

.:Zplsob podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze
'k rozpusténi v kyselin& sirové se pouZije
'suchy pigment nebo jeho pasta €1 sus-
‘penze v tom organickém rozpoustédle,

ve kterém byl pigment p¥ipraven.

s e
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