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Vynédlez se tyk4 zplisobu vyroby 2,5-di-
chlor-1,4-fenylendiaminu jako jednoho ze za-
kladnfch polotovardi pouZivaného k vyrobé
modernich koloristicky hodnotnych konden-
zadnich azopigmentdl s univerzdlnim pouZi-
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tim, urédenych predeviim pro barveni umé-
lych hmot a vldken.

Syntéza 2,5-dichlor-1,4-fenylendiaminu
probihd podie nasledujiciho schéma:
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V prvém stupni se vychozi 2,5-dichlor-
anilin (1) acetyluje acetanhydridem, vznik-
Iy 2,5-dichloracetanilid (II) nitruje nitradni
smdsi, ziskany 2,5-dichlor-4-nitroacetanilid
(ITII} redukuje Zelezem podle Béchampa a
2,5-dichlor-4-aminoacetanilid (IV) zpracuje
kyselou desacetylaci na 2,5-dichlor-1,4-feny-
lendiamin (V), ktery se nakonec pledisti
pfes hydrochlorid.

Ve starsi literatufe popsany orientadni po-
stup pfipravy 2,5-dichlor-1,4-fenylendiami-
nu mé charakter .pouze preparativni a je
pro technickou praxi nevhodny. Popisuje pii-
pravu acetylaci 2,5-dichloranilinu pfisobe-
nim acetanhydridu v kyselin& octové, nitra-
ci vzniklého 2,5-dichloracetanilidu "nitra¢ni
smési v kyseling sirové, redukci 2,5-dichlor-
-4-nitroacetanilidu cinem mnebo Zelezem v
prostfedi Kyseliny solné a desacetylaci. Je
také popsén zplisob p#ipravy redukei 2,5-di-
chlor-1,4-dinitrobenzenu Zelezem - v - kyseli-

né solné. Déle je popsdna preparace z hyd-

rochloridu  4-nitrodimetylanilinu, ktery se
zah¥ivd s konc. kyselinou solnou pii teplo-
té8 105°C, pFicemZ vedle 2,5-dichlor-1,4-fe-
nylendiaminuhydrochloridu vznikd N,N-di-
metyl-1,4-fenylendiaminhydrochlorid.  Tato
metoda je nevyhodné p¥edevsim tim, Ze pro-
dukt se zisk4 nejednotny a ve velmi-malém
vytézku.

Nyni byl nalezen technicky vhodny postup
poskytujici 2,5-dichlor-1,4-fenylendiamin v
dobrém vytéZku a ve vyhovujici kvalité.

Podstata zpfisobu vyroby 2,5-dichlor-1,4-
-fenylendiaminu podle vynélezu spodivd v
tom, Ze vychozi 2,5-dichloranilin (I) se roz-
tavi a acetyluje 5 aZ 10%nim pFebytkem
acetanhydridu za samovolného oht4ti reaké-
ni smési ze 60°C na 125 °C, reak&ni smés
se z¥ed{ vodou, suspenze krystalického 2,5-
-dichloracetanilidu (II) se zfiltruje, produkt
promyje vodou a usudi. Suchy 2,5-dichlor-
acetanilid se rozpusti v konc. kyseliné siro-
vé a nitruje smé&si kyseliny sirové a dusitné
pfi teploté nepfesahujici 10 °C, reakéni smés
se vpusti do promichavané smési ledu a vo-
dy, suspenze 2,5-dichlor-4-nitroacetanilidu
(III) se zfiltruje, produkt promyje vodou
a pro daldi zpracovidni ponechd ve form#&
vodné pasty. S

Redukce se podle pFfedmétného postupu
provddi metodou podle Béchampa Zelezem
v pfitomnosti kyseliny mravenéi. Nejprve se
pFipravi jemnd vodnd suspenze nitroldtky
vzorce III rozmichdnim pasty nitrolatky
vzorce III ve vod& s pFisadou dispergadniho
prostfedku, vyhodn& polykondenzédtu nafta-
len-2-sulfonanu sodného s formaldehydem,
kterd se ddvkuje do vrouci smé&si vody, Ze-
leznych pilin a kyseliny mravenéi. Reakéni
smé&s po neutralizaci kysliénikem hoietna-
tym se zFedi vodou, pFihfeje na 100 °C, tla-
kové filtruje, redukéni kaly promyji horkou
vodou, pFipadn& pédrou, filtrdt ochladi na
20 aZ 25°C, vyloueny produkt, tj.: 2,5-di-
chlor-4-aminoacetanilid (IV) izoluje filtraci
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a pro dals{ zpracovdni ponechd ve formé
vodné pasty. "
Desacetylace se provadi za varu smési vo--
dy a 2,5-dichlor-4-aminoacetanilidu v p¥itom-
nosti kyseliny sirové, vznikly 2,5-dichlor-1,4-
-fenylendiamin (V) se uvolni ve formé béze
alkalizaci reaktni smési kalcinovanou so-
dou nebo louhem sodnym, surovy diamin
vzorce V se izoluje po ochlazeni suspenze
na 20 aZ 25°C filtraci. Predidténi produktu
se provede. rozpu$ténim surového diaminu
vzorce V ve ziedéné kyselin® solné a Kklé-
raci roztoku 2,5-dichlor-1,4-fenylendiamin-
hydrochloridu za pifidavku karborafinu a
kfemeliny. Diamin vzorce V bédze se uvolnf
alkalizaci filtrdtu kalcinovanou sodou nebo
louhem sodnym; suspenze produktu se po
ochlazeni na 20 aZ 25 °C zfiltruje a ziskany
gisty 2,5-dichlor-1,4-fenylendiamin se pro-

- myje vodou a ususi,

2,5-dichlor-1,4-fenylendiamin - p¥ipraveny
postupem podle vynélezu se uplatiiuje jako
jedna z komponent pro vyrobu modernich
kondenza&nich azopigmentfi. Nap¥iklad kon-
denzaci 2,5-dichlor-1,4-fenylendiaminu s 1-
-(2,5-dichlorfenylazo)-2-hydroxy-3-nafto-
ylchloridem v inertnim organickém rozpous-
tédle, jako je chlorbenzen nebo o-dichlor-

-benzen, --se- ziskd disazopigment Cerveného

odstinu velmi cennych koloristickych vlast-
nosti, vhodny pro barveni umélych hmot a
vldken.

DitleZitd je zpracovani 2,5-dichlor-1,4-fe-
nylendiaminu kondenzaci s acetooctanem
etylnatym na N,N‘-bisacetoacetylderivat, kte-
ry slouZi k vyrob& hodnotnych kondenzad-
nich disazopigmentli Zlutych odstinti rov-
néZ vhodnych pro barveni umélych hmot a
vldken.

Nésledujici pFiklad ilustrativng uvadi zpii-
sob vyroby podle vyndlezu. Neni-li. jinak
uvedeno, rozuméji se ve vSech piipadech
dily hmotnostni, teplota je uvedena ve °C.

Pfiklad
2,5-dichloracetanilid (II)

194 dilti technické béze 2,5-dichloranilinu
(I} se v acetylatnim reaktoru roztavi, tep-
lota taveniny se upravi na 60° a b&hem 50
aZ 60 min. se pripusti 135 dilt acetanhydri-
du. Reakéni smés se pfitom vlivem exoterm-
ni reakce samovoln& ohfeje na 120 aZ 125 °C.
Po kratkém domichani p# 125 a% 115°C se
pfi zapnutém vytdpéni reaktoru pFipusti 247
dilt vody, pfidemZ teplota poklesne na 95
aZ 100°C. Pak jiZ bez vytdps&ni se reakédni
smés ziedl 320 dily vody, vznikld suspenze
se ochladi na 20 aZ 25 °C, zfiltruje, krystalic-
ky produkt promyje vodou a usu¥i. Ziska
se 226 dild 2,5-dichloracetanilidu (II).

2,5-dichlor-4-nitroacetanilid (III})

Do nitrdtoru se piedloZi 908 dilti koncentro-
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vané kyseliny sirové za michéni a chlazeni

se vnese 247 dild 2,5-dichloracetanilidu (II)
pii teploté do 25°C. Po 2 h. michani pri 25°
Celsia se roztok ochladi na +5°C a bé&hem
3 aZ 4 hodin nitruje piipousténim ochlaze-
nd nitraéni smési 392 dili koncentrované
kyseliny sirové a 82 dilli 98% Kkyseliny du-
siéné, pricemZ teplota béhem nitrace nepie-
sahne 10°C. Po domichédni se reakéni smés
vpusti do promichdvané smési 1500 obj. dili
vody a 1250 dild ledu. Vylou¢end nitrolatka
se odfiltruje a doble promyje vodou. Ziské
se 790 dild vodné pasty s obsahem 280 dild
2,5-dichlor-4-nitroacetanilidu (III).

‘2,5—dichlor—4-aminoace't-anilid (IV})

2215 dilt vodné pasty s obsahem 78,6 dilu
2,5-dichlor-4-nitroacetanilidu (1I1) se za p¥i-
davku dispergacniho prostfedku, napfiklad
1 dilu kondenza¢niho produktu naftalen-2-
-sulfonanu sodného s formaldehydem, sus-
penduje ve 190 obj. dilech vody, ziskana
jemnd suspenze se héhem 30 aZ 50 min. dav-
kuje do reduktoru, kde je za varu promicha-
védna smés 63 dilt Zeleznych pilin, 255 obj.
dili vody a 4 dily koncentrované kyseliny
mravendéi (Zelezné piliny byly naleptédny za
varu smési po dobu 1 hodiny}. Po 1 hodiné
domichdni za varu se reakéni smés alka-
lizuje vnesenim 12 dillt magunezitové mougky
{obsahujici 10,6 dilu kysliéniku hofeénaté-
ho}, obsah reaktoru se¢ zredi vodou na ob-
jem 2500 obj. dilfi, smés se vyhreje na 100°
Celsia a tlakovE zfiltruje. Kaly na filtru se

promyji 260 obj. dily vody 100°C teplé a
nakonec se profoukajl 60 aZ 70 dily péry.
Filtrdat se ochladi na 20 aZ 25 °C, vyloudeny
produkt zfiltruje a promyje vodou. Ziska se
121,8 dilu vodné pasty s obsahem 47 dild

2,5-dichlor-4-aminoacetanilidu (IV).

2,5-dichlor-1,4-fenyldiamin (V)

Do desacetylaéniho reaktoru se predloZi
578 obj. dild vody, vnese 167,8 dild vodné
pasty s obsahem 103,3 dilu 2-5,-dichlor-4-
-aminoacetanilidu (IV) a po rozmichéni pfi-
da 94,5 dilu koncentrované kyseliny sirove.
Smés se vyhfeje na 100°C a pii této teplo-
t& desacetyluje 3 hodiny. Pak se za chlazeni
alkalizuje vnaSenim 106 dild kalcinované so-
dy na pH cca 5,5. Suspenze vyloudeného
produktu se ochladi na 20 aZ 25 °C, zfiltru-
je, filtra¢ni kol4¢ promyje vodou. Ziska se
tak 247 d{ld@ vodné pasty surového 2,5-di-
chlor-1,4-fenylendiaminu (V), které se roz-
plavi ve 290 obj. dilech vody, okysell 56
obj. dily 34%ni kyseliny solné, pfidd 10 dild
karborafinu a 4 dily kfemeliny, smés se vy-
h¥eje na 100°C, tlakové zfiltruje, kaly na
filtru promyji 100 obj. dily vody. Filtrat se
zalkalizuje vnesenim 38 dild kalcinované so-
dy na pH cca 6, suspenze vyloufeného pro-
duktu ochladi na 20 aZ 25 °C, zfiltruje, filt-
racni kola¢ promyje vodou a ususi. Ziska se
75 dild ¢istého 2,5-dichlor-1,4-fenylendiami-

‘nu (V), ktery je moZno pouZit k dalSimu

zpracovani.

PREDMET VYNALEZU

Zptisob vyroby 2,5-dichlor-1,4-fenylendi-
aminu acetylaci 2,5-dichloranilinu, nitraci
vzniklého 2,5-dichloracetanilidu, redukci
produktu nitrace, 2,5-dichlor-4-nitroacetani-
lidu na  2,5-dichlor-4-aminoacetanilid a des-
acetylaci 2,5-dichlor-4-aminoacetanilidu vy-
znadeny tim, Ze se roztaveny 2,5-dichlorani-
lin acetyluje pii 60 aZ 125°C acctanhydri-
dem, reakéni smés se ziedl vodou a ochla-
zenim vylou€eny 2,5-dichloracctanilid se
zfiltruje, promyje vodou, susi, ziskany 2,5-di-
chloracetanilid se rozpusti p¥i 25°C v kon-
centrované kyseliné sirové a nitruje pfi tep-
loté do 10°C smési koncentrované kyseliny
sfrové a 98%mni kyseliny dusiéné, nitroderi-
vit se vyloudi vpusténim reakéni smési do
vody s ledem, suspenze zfiltruje, ziskany
2,5-dichlor-4-nitroacetanilid promyje vodou,
vodnd pasta 2,5-dichlor-4-nitroacetanilidu
se rozmichéa ve vodé za pridavku dispergadl-
niho prostiedku, jako je napfiklad konden-
zatniho produktu naftalen-2-sulfonanu sod-

ného s formaldehydem, suspenze se ddvku-

je do smési vody, Zeleznych pilin a kyseliny,
jako napPiklad kyseliny mravenci, po skon-
¢ené redukci se reakéni smés zalkalizuje
kyslitnikem hofecnatym, zredi vodou, za-
varu zfiltruje, filtrdt se ochladi na 20 aZ
25 °C, vyloudeny 2,5-dichlor-4-aminoacetani-
lid se zfiltruje, promyje vodou, ziskand vod-
nd pasta 2,5-dichlor-4-aminoacetanilidu se
rozmicha ve vod& za pFitomnosti minerdlni
kyseliny, jako napfiklad Kkyseliny sirové,
smés se zahfeje k varu, alkalizaci kalcinova-
nou sodou, pop¥ipadé louhem sodnym se
uvolni béaze 2,5-dichlor-1,4-fenylendiaminu,
po ochlazeni na 20 aZ 25°C se suspenze
zfiltruje, ziskand vodnd pasta surového 2,5-
dichlor-1,4-fenylendiaminu se rozplavi ve vo-
d& v piitomnosti kyseliny solné, zahfeje k
varu, roztok se za horka zfiltruje za pf¥i-
davku karborafinu a kfemeliny, filtrat se
zalkalizuje kalcinovanou sodou, popfipadé
louhem soduym, vyloudeny ¢&isty 2,5-dichlor-
-1,4-fenylendiamin se p¥i 20 aZ 25 °C zfiltru-
je, promyje vodou a ususi. ’
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