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U&elem vynélezu bylo zvyseni v§t&Zku ko-
pulace pFi vyrobd 2-kyan-4-nitro-4‘-[ (N-me-
toxykarbonyletyl-N-kyan-etyl )-amino]-1,1‘-
-azobenzenu.

Udelu bylo dosaZeno vedenim reakce tak,
Ze se N-metoxykarbonyletyl-N-kyanetylani-
lin p¥ipousti do vodné piedlohy diazoniové
soli, p¥ipravené diazotaci 2-kyan-4-nitroani-
linu s kyselinou nitrosylsirovou, jejiZ p¥itok
zpodatku piedchdzi, aviak kon&¢i soudasné
nebo ziistdvd v malém zpoZdéni za pritokem
pasivni komponenty.
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Vynélez se tyka zpilisobu pfipravy 2-kyan-4-nitro-4°*-[ (N-methoxykarbonyletyl-N-kyan-

etyl)-amino]-1,1‘-azobenzenu vzorce
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kopulaci 2-kyan-4-nitrobenzendiazoniumsul-
fatu s N-metoxykarbonyletyl-N-kyanetylani-
linem, ktery po findlni Upravé disperznim
mletim slouZi jako komeréni barvivo.

Doposud se pfedmétné barvivo pFipravuje
tak, Ze se roztok diazoniové soli, pFipravené
diazotaci 2-kyan-4-nitroanilinu kyselinou ni-
trosylsirovou, rozpudténou v koncentrované
kyseling sirové, necha pritéci na predloZeny
led a k takto vzniklému vodnému roztoku
diazoniové soli se pFipousti pfi teploté 0 aZ
5°C pomalu N-metoxykarbonyletyl-N-Kyan-
etylanilin.

Nevyhodou tohoto postupu je nizky vyts-
ek barviva vzniklého kopulaci, zpflisobeny
tim, e diazoniovd sil 2-kyan-4-nitroanilinu
se ve vodném prostiedi i pii nizké teplotd
pomérné rychle rozklada.

Nyni bylo nalezeno, Ze tento nedostatek
odstratiuje zplsob p¥ipravy azobarviva 2-
-kyan-4-nitro-4'-[ { N-metoxykarbonyletyl-N-
-kyanetyl)-amino]-1,1'-azobenzenu kopulaci
2-kyan-4-nitrobenzendiazoniumsulfdtu s N-
-metoxykarbonyletyl-N-kyanetylanilinem, po-
dle vynélezu tim, Ze se kopulace provéadi
pripusténim bud surového produktu pasivni
komponenty nebo ¢istého destilovaného pro-
duktu, p¥ipraveného podle AO €. 186 950,
rozpusténych v kyseling octové nebo chlo-
rovodikové, do vodné predlohy diazoniové
soli aktivni komponenty, jejiZ p¥itok zpo-
gatku pfedchazi, avSak konéi soufasné nebo
zlstdva v malém zpoZdéni za pritokem pa-
sivni komponenty. Pasivni komponentu lze
s vyhodou ptilévat do pfedlohy vodného roz-
toku aktivni komponenty s ledem tak, aby
kyselost kopulac¢niho prostfedi neklesla na
pH 2, teplota vodného roztoku diazoniové
soli se p¥i pFipous$téni koncentrované diazo-
tatni smé&si do pfedlohy a b&hem kopulace
udrZuje na —18° aZ 0 °C a pfitok diazota&ni
smési aktivni komponenty v koncentrované
kyseliné& sirové na predloZeny led nepiekro-
¢1 dobu 10 minut.

Vyhody postupu podle vynédlezu spoéivaji
ve vys$Sim vytdZku kopulace, nebot diazonio-
vé sl 2-kyan-4-nitroanilinu je v prostfedi
koncentrované kyseliny sirové dosti stéla.
Pro dobry priib&h je vhodné samostatné roz-
pusténi slabé zisadité pasivni komponenty
v kyselin& chlorovodikové je3t& pred kopu-

laci, pripadné pfi Spatné rozpustnosti suro-
vého produktu pasivini komponenty rozpus-
téné v kyseliné octové.

Priklad 1

Do 230 g koncentrované kyseliny sirové
se vnasi 14 g bezvodého, jemné rozetfeného
dusitanu sodného za p¥ipadného p¥ih¥4ti na
65 aZ 70°C do dplného rozpusSténi. Vznikla
nitrosylsirové kyselina se ochladi na 0 — 5°
Celsia, do které se bshem 1/2 aZ 1 hodiny
vnési 32,6 g 2-kyan-4-nitroanilinu jemné ro-
zemletého a dokonale promichaného s 3 %
kyselého uhli¢itanu sodného tak, aby tep-
lota nepfestoupila 10 °C, se michd jeStd 2
hodiny, kdy kapka odebraného vzorku se
rozpusti v malém mnoZstvi ledové vody beze
zbytku.

Diazota€ni smés 2-kyan-4-nitroanilinu se
pripousti co nejrychleji za dobrého michéni
do piedlohy 800 g ledu tak, aby teplota ne-
piestoupila 0°C. Soufasné s malym zpoZdé&-
nim, jakmile je 10 aZ 25 % celkového mnoz-
stvi koncentrované diazotatni smési v pfed-
loze, pfipusti se ledovy roztok pasivni kom-
ponenty, prfipraveny ze surového nebo des-
tilovaného produktu pf¥ipraveného podle AO
¢. 186 950 v mnoZstvi odpovidajicim padle
analyzy obsahu 46,4 g N-(w-metoxykarbonyl-
etyl)-N-(w-kyanetyl)-anilinu, rozpuSt&nim
ve 100 g ledu z 80 g 32% kyseliny chloro-
vodikové. Toto pFipousténi provede se tak,
aby pasivni komponenta byla jiZ vSechna v
predloze jeSt& pred piitokem posledni &ésti
diazoniové sloudeniny. PFi teplot® —15 aZ
0°C je kopulace zpravidla b&hem 1 aZ 2 ho-
din ukon&ena. Po zfed&ni vodou na 2500 aZ
3000 ml se zfiltruje a promyje vodou do
neutrdlni reakce. Pasta pigmentu se dé4le
zpracuje findlni dpravou, h&Zné provddé&nou
u disperznich barviv.

P¥iklad 2

46,4 g (N-(W-metoxykarbonyletyl])-N-{w-
-kyanetyl)-anilinu se rozpusti ve 168 g ky-
seliny octové. Tento roztok se pripousti do
pfedlohy ledu s aktivni komponentou, ko-
puluje a déle zpracuje jak je uvedeno v p¥Fi-
kladu 1.
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PREDMET VYNALEZU

1. Zplisob piipravy azobarviva 2-kyan-4—nitro-4‘-[[N-metoxykarbonyletyl-N-kyan-

etyl)-amino]-1,1'-azobenzenu vzorce
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kopulaci 2-kyan-4-nitrobenzendiazoniumsul-
fatu s N-metoxykarbonyletyl-N-kyanetylani-
linem, vyzna€eny tim, Ze se kopulace pro-
vadi pfipudténim surové pasivni komponen-
ty, pfipadné &isté destilované rozpuitsné v
kyseling octové nebo chlorovodikové, do
vodné pfedlohy diazoniové soli aktivni kom-
ponenty, jejiZ pritok zpodatku predché4zi,
av3ak konéi soutasné nebo zlistdvd v malém
zpoZdéni za pfiitokem pasivni komponenty.

2. Zptsob piipravy azobarviva podle bodu
1 vyzna&eny tim, Ze se pasivni komponenta
piiléva do predlohy vodného roztoku aktiv-

ni komponenty s ledem tak, aby kyselost
kopulaéniho prostiedi neklesla nad pPH 2.

3. Zplisob pfipravy azobarviva podle bo-
du 1 vyznadeny tim, Ze se teplota vodného
roztoku diazoniové soli p¥i pfipoustsni kon-
centrované diazotadni smési do predlohy a
b&hem kopulace udrZuje na —18 aZ 0 °C.

4. Zplsob pripravy azobarviva podle bodu
1 vyznafeny tim, ¥e p¥itok diazota&ni smdsi
aktivni komponenty v koncentrované kyse-
lin& sirové na pfedloZeny led nepiekraduje
dobu 10 minut.
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