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(54) Zpisob p¥ipravy %lutého azokondenza’ntho pigmentu se zvysenou termickou
"~ stabilitou

Zpisob p¥ipravy %¥lutého azokonden-
zadntho pigmentu se zvySenou termickou
stabilitou kondenzaci 2-metyl-3-chloranilir
nu 8 dichloridem mezibarviva v prostredi
o-dichlorbenzenu tek, %e se kondenzace
provede pri teplot& 140 °C aZ teplotd
varu pou¥itého rozpoustédla. Timto zplso- '
bem se pFipravi barvivo bez vézaného
o~dichlorbenzenu, které je tepeln& odolné
a% 4o teploty 300 °C, co¥ mé vyznem na-
pr{kied p¥*i barvenf meteridld ve hmotd,
napffkled p¥i barveni polyprop§lenu.

216 455



216 455 . 1

.Pi‘edﬁétem vynédlezu Jje gplsob piipravy !1&‘“%6110 a:okorﬂenzaépiho pigmentu s vys¥{
_termickou staebilitou strukturntho vzorce 1

(1),

ktery vznikd kondenzac{ 2-mtyl—3-chloran111nu s dichloridem meziberviva vsarce II

Cc1co : .
CH3C|!0 COCH3
' N= N-CHCONH NHCOCH-N = N
cl

-

[
v prostifed{ o-dichlorbenzenu.

coc1

(I1)

Vysokomolekulérni Zluté di.aasoplgnenty typu vzorce 1 Jsou ¢on§n& zv145t& pro svoje
viestrennd vynikajfcf stédlosti. Kondénzaén:( reakce halogenidd kerboxylovych kyselin
8 derivéty aromatickych amind jsou znémy nep¥. z 8s. asutorskych osvédienf 154505 a
176708, Reakce se provéd{ v pu"osti‘odi inorth:[‘ch rozpouﬁtédel,' obvykle v prostiedl .
o~dichlorbenzenu, a to pi#i teplotd obecnd nad 100 °c, P¥4 aplikeci tohoto postupu
na p¥iprevu pigmentu strukturnfho vzorce I venikd pigmnt, ktery zadrzuje urdity podil
o-,-dichlo;-’bcnzenu. Tento o-dichlorbenzen se véfe do krystalové miiZe ‘pigmentu v mnoistvi
a¥ do molérntho poméru 1l : 1, Pﬂ;‘em! 'nS'n:t Je it qhééaktor.' Vézany o-dichlorbenzen Jé '
pii¥inou ni¥¥{ termické stability: zmin¥ny sdukt pigmentu s o-dichlorlengenem se ze-
‘81né rozklédat p¥i teplotdch ned 100 aX 105 °c, pritem? rozkhd Je prakticky ukonZen
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p*i 200 a¥ 220 00, Tato nifs{ termickd stabilite mi¥e plsobit potife p¥i aplikaeci
pigmentu napf. pro berveni polypropylenu ve hmot&. Je proto %4douci pripravovat pigment

s minimélnim obseshem vézaného o—dichlérbenzenu.

Sni%enf obsahu vézaného o~dichlorbenzenu lze dosdhnout napf. sudenim pri zvysené
teploté v rozsshu teplot odpovidejfcich rozklédu eduktu, nebo zsh¥fvénim vodné suspenze
pigmentu se soudasnym prohéndnim vodni pérou. Tyto zplisoby v3ek nejsou prili¥ vhodné,
proto¥e Jsou dosti néro¥né na spotiebu energie a ddle mohou vzniket ztréty na rozpoudtéd-
le 1 poti¥e z ekologického hlediska.

Nyni bylo zJjist&no, %e deleko vyhodn¥ji lze dosdhnout vhodné formy pigmentu bez
vézaného o-dichlorbenzenu ji¥ v pribs&hu kondenza&nf reakce zplsobem podle vyndlezu.
Zplisob pPipravy Zlutého azokondenzeinfho pigmentu se zvySenou termickou stabilitou
kondenzec{ 2-metyl-3-chlorenilinu s dichlaridem mezibsrviva vzorge II v prostiedi
o~dichlorbenzenu spodi{vé podle vyndlezu v tom, %e se kondenzace provédi p¥i teploté
140 °C o teplot¥ varu pouZitého rozpoustddla, s vyhodou pri teplotd 160 a3 170 °c.
Pokud z ur&itych ddvodd p#i vyrobé pigmentu nelze pouiit zvydeni teploty na vySe uve-
dené hodnoty, d4 se stebilita pigmentu zlepdit uprevou postupu dédvkovéni. V prib&hu
kondenzace se kombinuje ni%¥¥f hladine s postupnym &i plynulym dévkovénim roztoku
2-metyl-3-chloranilinu v o~dichlorbenzenu do sm&si uvedeného dichloridu mezibervive
s o-dichlorbenzenem. Zigkany pigment vykazuje zcela od1isné difrektogrefické spektrum,
cof svéd&i o jiné struktude krystalové mii%e, a ddle vykezuje zvyéenoﬁ termickou
stabilitu, nebot pfi zeh¥{véni na teploty do 300 ¢ vykezuje ni%3{ dbytky na hmotnosti.,
Zvysenim teploty ned hodnotu 130 a% 150 °C, doporudovanou pro provddéni kondenzaci
obdobného typu, vzpiké pigment vzorce I s prakticky nepetrnym obsshem vézaného o-dichlor-
benzenu. Toto zvysSeni je nutno aplikovat p¥imo pi#i prébihajici kondenzadni reakeci;
dodatedné zehi#ivédni reak®ni smdsi po skon¥ené reakci bro tvarbu pigmentu bez vézaného

o-dichlorbenzenu nepostaduje.

P¥ilo%eny vykres a ni%e uvedené p¥iklady ilustruj{ provedeni podle vynélezu i ve
srovnén{ s dosaevednim stavem. Na obr. 1 je zndzornéno difraktografické spektrum krys-
talové miffe pigmentu vyrobeného zpisobem podle vynélezu, obr. 2 znézornuje difrekto-
grafické spektrum krystalové mi‘{Ze pigmentu s obsahem vézepého o~dichlorbenzenu,
prifem: na ose x jsou vyneseny hodnoty difrak¥niho thlu & na ose y reletivnf intenzity
lini{ difraktografického spektra, P¥iklad 1 dokumentuje zpisob vy¥roby zndmou technolo-
gif. D{ly a procenta jsou minénj hmotnostn&, pokud neni jinsk uvedeno.

PF{klad 1

16,3 dflu suchého dichloridu mezibarvive (IX) se vnese do 390 d{14 o-dichlorben-
zenu., Suspenze se za stélého michdni vyh¥eje na 140 °C. Do vyhr&té suspenze se za
michén{ b&hem 15 minut vnese roztok 6,7 dflu 2-metyl-3-chlaranilinu v 36 dilech
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o-dichlorbenzenu. .Teplota se udrfuje po dobu 75 minut na 140 %c, Poté se reekini smés
zneutralizuje pomoci 0,3 dflu hydrogenuhligitanu eodného 8 za horke se zfiltruje.
Filtra¥nf kold® se promyje 214 Afly horkého o-dichlorbenzenu, dvekrat i74 &1ly horkého
etanolu & nakonec 386 dfly vody. Z vodné pasty se opatrnym sudenim ziskd Zluty pigment,
ktery vykazuje pii zeh¥fvéni do teploty 300 °c dbytek ne hmotnosti 10,5 %. Je. »
difrektogrefické spektrum odpovidé spektru na obr. 2.

Prikled 2

Priprave pigmentu se provede v hmotnostnich pom&rech uvedenych v pfikladu 1.
Reakdn{ smés se vyhieje na teplotu 160 a% 165 °C, dévkovéni 2-metyi-3-chloranilinu
i vlastni reskce se provéddi pri této teplotd. Po zneutralizovéni, promyti a opstrném
vysuSeni reak&nfho produkgp ée ziskd %luty pigment, ktery p¥i zeh¥ivéni do teploty
300 °C vykazuje ubytek na hmotnosti 1 %. Difraktografické spektrum odpovidd spekiru
na obr. 1.

Priklad 3

Pr¥ipreve pigmentu se provede v hmotovych pomérech uyedenycﬁ v prikledu l. Reek&ni
smés se vyh¥eje na teplotu 140 % a do nf se b&hem 90 minut postupnd nebo plynule
dévkuje roztok 2-metyl-3-chlorsnilinu v o-dichlorbenzenu. Po zneutralizovéni, promyti
a opatrném vysudeni se ziskd pigment, ktery pii zehtivéni do teploty 300 °cIVykeque'
dbytek na hmotnosti pouze 5,5 %.
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PREEDMET VINKALEZU

1. Zplsob piiprevy Zlutého azokondenzaintho pigmentu se zvy3enou termickou stabilitou

vzorce 1
NHCO | CHy L
CH3CO COCH3
Cl CH3 N = N-CHCON NHCOCH '
c1 . |

N=N . .
__{S;:::f; CEB Cl
c1 :

kondenzac{ 2-metyl-3-chloremilinu s dichloridem mezibarviva vzorce II

C1Co
CH.CO HB COCH. . 0C1 e
3 3
(:) N = N-CHCONH NHCOCH-N = N (1I)
Cl Cl 1

v prostiedi oédichlorbenzenu, vyznaleny tim, Ze se konmdenzace provédi pfi teploté
140 °C a% teplot¥ varu pouitého rozpoustidls,

2. Zplsob podle bodu 1, vyzneZeny tim,FZe se kondenzace provAd{ p¥i teplot& 160 e
170 °c.

1l vykres
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