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(54) Zpiysob pPipravy 1,4 - bis - acetoacetylamino - 5 - chlor - 2 - metylbenzenu

Vyndlez se tykd4 zpisobu pripravy 1,4 - bis- acetoacetylamino - 5 - chlor - 2 - metyl-
benzenu jako meziproduktu pro pFipravu pigmentu.

Dosavadni zpisoby p¥ipravy vysSe uvedené ldtky se provadely bis-acetoacetylaci 5 - chlor

-~ 2 - metyl ~ p ~ fenylendiaminu acetoctanem etylnatym, Reakce probihd v prostiedi kyseli-
ny octové, kterd zplsobuje korozi materidlu. Ve vodé a vodnych roztocich neprobihd reakce
uspokojivé.

Nyni bylo zjidténo, Ze provddi-1i se reakce 5 - chlor - 2 - metyl - p - fenylendiami-
nu s diketenem v prostredi chlorbenzenu, dosdhne se nejen uspokojivych vytézki, ale odstra=-
ni se i préce v korozivnim prostfedi.

Podstata zpisobu p¥ipravy 1,4 - bis - acetoacetylamino - 5 - chlor - 2 - metyl - ben-
zenu podle vyndlezu spoéivd v tom, Ze se provede reakce 5 - chlor- 2 - metyl- p - fenylen-
diaminu vzorce I

— /1 /

8 diketenem pii teploté 90 °¢ v chlorbenzenu, pop#ipadé ze p¥itomnosti trimetylaminu jako
katalyzdsoru.
NiZe uvedeny p¥iklad a tabulka ilustruji provedeni podle vyndlezu.
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Do t¥fhrdlé banky opat¥ené michadlem, zp&tnym chladilem a teplomSrem byl nasazen chlor-
metyl - p - fenylendiamin, chlorbenzen a katalyzdtor ( 22,5% roztok trimetylaminu ) . Po vy-
n#*dt{ ne 40 °C byl dévkovén diketen. Teplota samostatnd vystoupila asi na 90 %0 a p¥i této
teplot® byla reakdni smés domichdvdna jeSt& asi 3 h. Pak byla smés ponechdne k vychlednuti
cca 24 h , krystalicky podil odd8len filtraci na nuéi, promyt chlorbenzenem a suden ve va-
kuové suddrnd p#i 60 °C . :

Tabulke
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Nésade
..................... F . e e e m m e e e, e m e,y .. o - -
" Diamin Diketen 96,6 % reskéni trimetylamin teoret.
medium vytéZek
g g g g %
30,5 36,2 387 - 85,9
30,5 36,2 387 - 74,3
30,5 36,2 387 0,1 90,9
30,5 41,9 387 0,1 88,1
30,5 41,9 387 0,1 81,1
30,5 36,2 194 ‘ 0,1 90,9
30,5 36,2 194 0,1 90,6
122,0 144,8 776 0,4 92,0
30,5 36,2 194 0,2 92,7
30,5 36,2 . 194 0,2 92,7
30,5 36,2 194 0,2 9,5

Piiprevend meziprodukty slouZi k pFipravé hodnotnych pigmentld Zlutych odstind.



208 978
PREDMET® VYNALEZU

Zpisob p¥ipravy 1,4 -~ bis - acetoacetyl - amino - 5 - chlor - 2 -~ metylbenzenu, vyzna-
deny tim, Ze se nechd reagovat 5 - chlor - 2 - metyl - p - fenyllendiamin vzorce I

CL :
—
—O)~
HyN T~ NH, / T/
CH,

s diketenem p¥i teploté 90 %¢ v chlorbenzenu, popiipadé za p¥itomnosti trimetylaminu jako
katalyzdtoru,
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