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Zpisob izolace disazokondenzaénich pigmentl

obecného vzorce

kde A a B jsou fenylenové nebo fenylradikaly
popiipadé dale substituované tak, Ze se reakéni
smés po kondenzaci smisi s piperidinem, piperazi-
nem nebo N-(w-amnoalkyl)piperidinem v mnoZz-
stvi 10 % aZ 110 % hmotnostnich vztaZeno na
pfipraveny pigment. (Chemie). '
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~ Vynélez se tyk4 zplisobu izolace disazokonden-

zalnich ‘pigmetd z reakéni smési po kondenzaci
aromatického diaminu s halogenidem kyseliny
1-arylazo-2-hydroxy+3-naftoové.
Disazokondenzaéni pigmenty se pfipravuji kon-
denzaci halogenidu arylazokarboxylové kyseliny

s aromatickym substituovanym nebo nesubstituo- "

vanym diaminem napfiklad podle $vyc. pat.
297 020, 303 155,304 984, 305 028, NSR pat.
2 518 560, &s. pat. & 142 857, 143 034, 146 444,
. &s. autorského osvedcem €. 154 505, 155 048,

162 345, 177 736 atd. Vyznaduji se jasnymi odsti-

ny, vynikajicf odolnosti ke svétlu, teplu, rozpou-
$t&dlim a phsobeni chemikalii. Kondenzace halo-
genidu (obvykle chloridu) arylazokarboxylové ky-
seliny s aromatickym diaminem se provadi v mol4r-

nim poméru 1 : 0,45 aZz 1 : 0,60 v prostfedi aroma-

tického rozpoust&dla. Reakce probihd v heétero-

genni fézi pfi zvydené teploté obvykle nad 120:°C
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kdeA B,C,Djsou vodik metyl chlor, chlormetyl
NOZ, CONH2, COOCH3 a X, Y Z jsou vod1k

chlorldu arylazokarboxylove kyselmy vzorce

(II),. ‘

CHO GOCL

kde A B C D ma_u vyznam uvedeny vyée
s aromatlckym dlammem obecného vzorce

(III), ‘

HoN NH,

, ridinu) obecného vzorce

a i kdyZ stupefi konverze je vysoky, obsahuje
vyslednd reakéni smés produkty vedlejiich reaket,
které je nutno odstranit. To se provadi filtraci za
horka a promyvénim pigmentu velkym mnoZstvin:
rozpoustédel, a to opét pfi zvyiené teploté (napii-
klad 140 °C). Tato operace je zdlouhav4, klade
znaéné ndroky na filtraéni za¥izeni, které musi
odolavat korozi, ndkladnd je i regenerace rozpou-
$tédel. Dosavadni zpusob izolace disazokonden-
za&nich pighentd j je tedy nevyhodny jak z techno-"
logického hlediska tak i z ekologického hlediska.
Pokud se z pigmentu po kondenzaci dokonale
neodstrani viechny vedlejsi latky, vykazuje pro-

. dukt nevyhovujici aplikaéni vlastnosti.

Uvedené nevyhody a nedostatky se odstrani

.., zplsobem izolace disazokondenzaénich pigment
. podle vyndlezu, ktery spo&iva v tom, Ze azokon-

denzaéni pigment obecného vzorce
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kde X, Y, Z marjii\;yzﬁnani uveden‘}r’;r\rr)r’;ée';”izdldjé -
plisobenim piperidinu nebo N-(w-aminoalkylpipe-

7 Iv),
/CHZ—CHZ
CH, N—/CH,/ —NH,
\ CHZfCHZ/

'kde n =2 a 4, na reakéni smés po kondenzaci

'v mnoZstvi 10 aZz 110 % hmot. na pigment, pfi
teplot& 40 °C aZ 110 °C, nadeZ se pigment separuje,
promyje alkoholem misitelnym s vodou pak pfi-
padné jest€ vodou a vysusi.

Kondenzace = 1-arylazo-2-hydroxy-3-naftoyl-
chloridu obecného vzorce II s aromatickym diami-
nem (vzorec III) se provadi obvykle pfi teplot& nad
100.°C v prostfedi aromatického rozpoustédla,
jako napfiklad toluenu, xylenu, chlorbenzenu,
dichlorbenzenu, trichlorbenzenu, nitrobenzenu,
chlortoluenu atd. Po kondenzaci se na reakéni smés

| -plsobi dusikatymi organickymi bazemi nap¥iklad
. piperidinem, N(2-aminoetyl)piperidinem, N-(4-



-aminobutyl)piperidinem v mnoZstvi 10 % az
110 % hmotnostnich na pigment. Po pfiddni baze
se smés udrZuje za michéni pfi teploté 40 °C az
110 °C. Pfitom dojde k dokonalému rozpusténi
viech nedistot vzniklych vedlej§imi reakcemi pii
kondenzaci 1-aryl-azo-2-hydroxy-3-naftoylchlori-
du s aromatickym diaminem, pfi¢emZ vysledny |
disazokondenzaéni pigment se v pouZitych dusika- |
tych bdzich nerozpousti. Pigment se déle separuje
filtraci nebo odstfedénim a zbytky organického .
rozpoustedla dusikaté baze a rozpu$ténych necis-
tot se odstrani promytim alkoholem misitelnym ¢
s vodou, napfiklad metanolem nebo etanolem. -
. Produkt se mitZe nakonec jes§t& promyt vodou,
ususi se ve vhodném zafizeni a semele.

Vyhodou zpiisobu izolace disazokondenzacnich
pigmentd podle vyndlezu je to, Ze se odstrani
- dosavadni ndro¢né a nepfijemné promyvéani pro-
duktu po kondenzaci velkym mnoZstvim organic--
kého rozpoustédla, sniZi se ndroky na separaéni
zaFizeni a klesaji ndklady na regeneraci rozpousté-:

- e

del. Vyznamne je i to, Ze se podstatné zmen§i .

nebezpedi zamo¥eni pracovniho prostfedi vypary
horkého rozpoustédla. Pfitom vysledné produkty
.maji velmi dobré koloristické vlastnosti a nermgru-
ji v plastickych hmotach.

‘Pi'iklad 1

Do bariky o obsahu 1,5 1 opatfené michadlem
a zpétnym chladi¢em, bylo pfedloZeno 10,6 g
2,5-dichlor-1, 4-fenylendiaminu a 745 go-dichlor-
benzenu. za michdni byl obsah baiiky vyhfat na
55 °C a pak bylo vneseno 48 g 1-(2,5-dichlorben-
zenazo)-2-hydroxy-3-naftoylchloridu. Teplota re~

akéni smési byla udrzovana 1 hodinu na 55°C |

a pak 3 hodiny pfi 140 °C. Déle byla teplota smé&si
sniZena na 100 °C, do vafaku bylo pfipusténo 30 g
piperidinu a suspenze byla pfi 100 °C mich4na 60
minut. Obsah vafdku byl pak zfiltrovin na vakuové |
nuéi, kold¢ byl promyt horkym etanolem a nakonec |
vodou Pigment byl ususen pfi 105 °Cdo konstant-. |
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ni hmotnosti. Produkt mé&l dobrou vydatnost a &isty
odstin v olejovém natéru i v polyvinyichloridu a byl
migracné staly.

Vysledky koloristického hodnoteni pfipraveného
pigmentu (jako srovndvaci vzorek pouZit pigment
pFipraveny dosavadnim postupem):

Olejovy natér
— vydatnost 100/100
" —odstin 1M 27
Polyvinylchlorid
= vydatnost 100/100
—odstin "1 Z 27
~ migrace 5 -
P¥iklad 2

.Do vafdku bylo pfedloZeno 5,3 g 2,5-dichlor-
-1,4- -fenylendiaminu a 372 g toluenu. Po vyhfatina

 60°C bylo za michani vneseno 25 g 1-(2,5-di-

chlorbenzenazo)-2-hydroxy-3-naftoylchloridu.
Kondenzace byla provddéna nejprve 1 hodinu pfi

"760°C a pak 4 hodiny pfi 110 °C. Teplota reakéni

““smési byla sni¥ena na 85 °C a do vafaku bylo
: pfiddno 17 g N-(3-aminopropyl)piperidinu. Pfi

teploté 85 °C byla suspenze michdna 120 minut.
Pak byl obsah vafdku zfiltrovan na Biichnerové
nudi a kola¢ byl promyt etanolem a vodou. Produkt

byl usuSen do konstantni hmotnosti. Pfipraveny

éerveny pigment mél dobrou vydatnost, Cisty od-
stin a byl migra¢né stély.

' Piklad 3

Postupem jako u piikladu 1 byla provedena

" kondanzace 1,4-fenylendiaminu a 1-(2,5-dichlor-
i benzenazo)-2-hydroxy-3-naftoylchloridu v molar-
. nim poméru 1 : 2,05: Po kondenzaci byl do vafaku
© ptidan piperidin v mnoZstvi 60 % hmot. na vysled-
. ny pigment a reakéni smés byla zpracovéna stej-
nym postupem jako v ptikladu 1. Vysledny pig-

ment mél velmi dobré koloristické vlastnosti a ne-,

~ migroval v PVC.
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kde A, B, C, D jsou vodik, metyl, chlor, chlormetyl,
NO,, CONH,, COOCHj,, a X, Y, Z jsou vodik,
metyl, chlor z reakéni smési po kondenzaci chlori-
du arylazokarB"o;xylové kyseliny vzorce

(I,
A HO  COCL

kde A, B, C, D maji vyznam uvedeny 'vy§e,

s aromatickym diaminem obecného vzorce
]

(1D),

HyN NH,

Vytiskly Moravské tiskaiské zdvody,
provoz 12, Leninova 21, Olomouc

kde X, Y, Z maji v§znam uvedeny vyse, vyznateny
tim, Ze na reakéni smé&s po kondenzaci se piisobi
piperidinem, nebo N-(w-aminoalkyl)piperidinem
vzorce

avy,
/CHZ—CHZ\
CH, : P N—/CH,/ —NH,
AN CH—CH)

kde n = 2 aZ 4, v mnozstvi 10 % aZ 110 % hmot.
na pigment pfi teploté 40 °C az 110 °C, naceZ se
pigment separuje, promyje alkoholem misitelnym
s vodou, pak pfipadné je$té vodou a vysusi.

Cena: 240 K¢s
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