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1

Vyndlez se tykd zpisobu p¥ipravy 1- ( 3, 5'-dichlor-2', 4°, 6 =triazinylamino -4 -
( 4 ‘-amino - 3°- sulfo - 9°, 10 -~ antrachinonylamino ) - 2 - sulfobenzenu, ktery je vyznam-
nym polotovarem pii syntéze barviv ( napf.Saturnové zeleni L5G, Ostazinové mod¥i H-3G a
daldfch ) . Dosavadni zpisoby pFipravy antrachinonovych barviv obdobnych typd a vlastnosti
zehrnuje V. Brit.patent 8.784.221, V. Brit.patent ¢. 867.571 a V.Brit.patent 8o 838,335 .
Uvedeny barvébsky polotovar se vétdinou neizoluje z reak@ni smési a pfimo se ddle zpracové-
Ve » _ .
Kondenzace aromatickjch amind s kyanorchloridem probihd podle ndsledujici rovnises

N
Clr(/ ~ Cl c1L — \.'—"""NHAr
o,
ArNH2 + N\(N

N ~ v + HC1
o
c1 c1

Vznikajic{ HC1 se neutralizuje vhodnym alkalickym dinidlem, nejdastéji normdlnimi nebo kyse~
1ymi uhliditeny alkalickych kovi. 2 divodu citlivé regulace se neutralizacéni &inidla ddvku-
ji v&tdinou ve formé z¥edénych roztokd a rychlost jejich ddvkovéni se navic &asto #idi pod-
le soudasnd méFenfeh hodnot pH neutralizované reakdni smési.V mnoha p¥ipadech viaek tento
osvéddeny zplsob selhdvd nebo je obti¥nd reprodukovatelny z divodu husté reakéni Bmési.

Aby se v molekule kyanurchloridu nehradil pouze jeden chlor, je nutno vést reakei pii
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teplotd do 5 %¢, P¥i vyrobd téchto sloudenin se obvykle dociluje sniZenych teplot pFimym
ynéSenim ledu do reakénich smés{ & v provoznim méFitku neni pro jiné zpdsoby chlazeni ani
vhodné zeiffzeni. Tento osvédSeny zplsob chlazeni m{ sice své pfednosti, ale v mnoha p¥ipa-
dech mé za ndsledek neiddouci z¥edovéni reakdni smési.Uvedend okolnost se zvl4s% nepiizni-

vé projevaje p¥i syntéze 1 - ( 3, 5 -dichlor- 2, 4, 6 ~triazinylamino ) - 4 ~ ( 4 -amino -

- 3°- sulfo - 9°, 10°- antrachinonylaminol ) - 2 - sulfobenzenu, kdy vetupuje do reakce s
kyanurchloridem mlo rozpustnd 1 - emino - 4 - ( 4°-amino = 3°- sulfanilino ) - 9, 10 =
antrachinon - 2 - sulfokyselina. Jeji dévkovdni do reakece je nutné ve formé velmi ziedéné- -
ho vodného roztoku v koncentraci pod 0,15 M a navic je vyhodné nesnifovat jeho teplotu pod
30 °¢ , nebof pod tuto hranici zaSinaji vypaddvat z roztoku uvedené koncentirace pevnd podi-
1y nerozpudténého aminu. P¥ipadné dévkovéni této suroviny ve form$ suspenze je s ohledem na
reakdni dobu nutné ve stejném z¥eddni a pii zajisténi dokonalé homogenity, aby se podstatné
nezpomalovel prib&h kondenzace. '

Uvedené poti¥e s ddvkovédnim 1'~ amino - 4 - ( 4°- amino - 3°- sulfoanilino ) - 9, 10 =
- antrachinon - 2 - sulfokyseliny do reakce, V provoznim méfitku nutnost vnit$niho chlazeni
b&hem kondenzace a hlavnd kvalite vznikajici reakdni smési jsou pP{éinou toho, Ze se obvyk -
1ymi technologickymi postupy pro kyanurack aromatickych amind se solubilizadnimi skupinami v
molekule ziské4vé reakdni smés obsahujici teoreticky maximdlné 0,025 molu produktu v. jednom
litru jejiho objemu a tato nizkd koncentrace neni technologicky vhodnd pro dalsi zpracbvéni.
Podle tohoto vyndlezu se 1 - (37, 5°- dichlor - 2, 4 , 6 = triazinylamino ) - 4 - (4°-

-amino - 3'- sulfo - 97, 10°- antrachinonylamino ) = 2 - sulfobenzen p¥ipravuje v reakdni
smdai o koncentrascl 0,06 a¥ 0,12 M tak, Ze se do piedlozené smdsi kyanurchloidu & ledu.ddv-
xuje 1 - amino - 4 = ( 4°- amino - 3°2 aulfoanilino ) - antrachinon - 2 - sulfokyselina obsa-
hujici potFebné mnoistvi neutraliza¥niho inidla, s vyhodou ekvivalent normdlniho nebo kyse-
1ého uhliditanu sodného. NavrZeny postup je vyhodny z hlediska vedeni reakce pod pozadovanou
teplotu 5 % a pfitom lze bez obtiZi zajistit ddvkovdni 1 - amino - 4 - ( 4’- amino - 3°-

- sulfanilino ) - antrachinon - 2 - sulfokyseliny do reakce ve formé roztoku nebo jemné sus-
penze. P¥i moZnostech vnéjiiho chlazeni nebo p¥i jeho kombinaci s pFimym ddvkovénim ledu je~
ko chladiciho media lze pripravit reakdéni smds jedté o vy881 koncentraci ddinné 1dtky nei

je uvedend koncentrace 0,06 molu v jednom litru jejiho objemu.Uspo¥e v konedném objemu real~
dnf smsi napomihd ddvkovéni neutralizedniho &inidla v roztoku aminu & pfitom neni rozhodu-
jlci jestli se nejvice poufivané alkdlie uhliditan sodny a kysely uhliditan sodny ddvkuji do
roztoku 1 - amino - 4 - (4°= amino - 3°- sulfanilino ) - antrachinon - 2 - sulfokyseliny v
pevném stavu nebo ve formé roztokl.

Priklad 1

Do p¥edlohy 9,7 g kyasnurchloridu ( 0,0525 mol ), 9.5 ml 10%niho roztoku Slovasolu &
50 g ledu se b&hem 20 minut piikepe rovnom8rné 400 ml roztoku, obsahujiciho 24,5 g 100%ni
1- amino - 4 = (4°- amino - 3°- sulfanilino ) - antrachinon - 2 - sulfokyseliny ( 0,05 mol)
e 2,65 g uhli&itanu sodného ( 0,025 mol ) .B&hem dévkovdni se udriuje teplota reakdni smési
mezi 3 &% 5 °C vnédenim coa 200 g ledu. Po skondeni dévkovéni smésného roztoku o pH = 10
+_ 0,5 Je ph reakdni smsi 6 a¥ 6,5, Potom se vymichdvd ddle pii teplotd 3 aZ 5 % ;
k vnit¥nimu chlazeni je zapotiebi daldfch 150 g ledu.

Po dvou hodindch je reakce ukondensa a v reakdni smési o‘objému 800 ml je obsaZeno
0,05 molu produktu.

P#fklad 2

Stejnym zplsobem jako u p¥ikladu 1 se ddvkuje do uvedené predlohy smésny roztok obsa -
hujfe{ 24,5 g 100%ni 1 - emino - 4 = (4°~ amino - 3°~ sulfanilino ) - antrachinon - 2 -
- sulfokyseliny ( 0,05 mol ) & 2,65 g uhliditenu godného ( 0,025 mol ) .Reakini smés se
zpracuje stejnym zplsobem jako u pfikladu 1, ale teplote pod 5 °C se zajisti vméjdim chla-
zenim. Ziskd se 0,05 molul = ( 3, 5°- dichlor = 2°, 4, 6'- triazinylamino ) - 4 - ( 4=
- amino - 3°= sulfo - 9 , 10°- antrachinonylamino) - 2 - sulfobenzenu obsaienych v.450 ml
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reakdni smési.

Piiklad 3

Kondenzace 1 ~ amino -~ 4 - (4°- amino - 3°- sulfanilino ) - antrachinon - 2 - sulfo -
'kyseliny 8 kyanurchloridem se provede stejnym zplsobem jako u pfikladu 1, jen se k pPipravé
smésného roztoku misto 2,65 g normilniho uhliditanu sodného ( 0,025 mol ).pouZije 4,2 g
NaHCO3 ( 0,05 mol ) « P¥i vnit¥nim chlagzeni je po dvou hodindch v reakéni smési o objemu
800 ml obsaZeno 0,05 molu produktu.

Priklad 4

Rozpousténim 61,3 g 40%n{ pasty 1 - amino - 4 - (4= emino - 3°- sulfanilino ) - an~
trachinon - 2 - sulfokyseliny ( 24,5 g 100%ni ldtky ) v 325 ml vody p¥i teploté 55 a% 60
oy se ziskd occa 380 ml roztoku o pH =7 a%f 7,5 , pfidd se 20 ml 2,5 N roztoku Ne.2C03
( 0,025 mol)a nechd se stdt pfes noc. Vznikld jemnd suspenze se dévkuje druhy den béhem 20
minut do phedlohy 9,7 g kyanurchloridu ( 0,0525 mol ) 0,5 ml 10%niho roztoku Slovasolu a 50

g€ ledu. Reakoe probihd pii teploté 3 aZ 5 stupnd C stejnym zpﬁsohem jako u pFikl. 1 a v
_pfipadé vnit¥niho chlazeni ledem se zisk4 0,05 molu 1 - ( 3, 5°- dichlor - 2°, 4, 6 = tri-
;aziny}amino ) -4 - (4°- amino - 3"~ sulfo - 9° s 10°- antrachinonylamino ) « 2 ~« sulfobenze~

nu obseZenych v 800 ml reekdni smési.

P¥iklad 5

Suspenze 1 - emino - 4 = ( 4 - amino - 3 sulfanilino ) - antrachinon - 2 - sulfokyse-
liny ( 0,05 mol ) s obsahem 0,025 mol Na2003 pfipravend stejnym zpisobem jako u p¥ikladu 4
se ddvkuje do predlohy 9, 7 g kyanurchloridu ( 0,0525 mol ) , 0,5 ml 10%niho roztoku Slova-
solu & 50 g ledu. P¥1 vnéjsim chlazeni na teplotu 3 aZ 5 % probéhne reakce béhem 3 aZ
4 hodin a v reakdni smési o objemu 450 ml se ziskd 0,05 molu produktu.

PEEDNET VYINALEGZU

1/ Zpisob p¥ipravy 1 - (37, 5°- dichlor - 2, 4, 6'- triazinylamino ) - 4 - ( 4~ amino -
- 3°- sulfo - 9', 10°~ antrachinonylamino ) - 2 - sulfobenzenu vzorce I

C( 5o 5
S0.H
. 3 .
g - N (1)
NH

kondenzaci 1 - amino - 4 - (4°- amino - 3~ sulfanilino ) - antrachinon- 2 - sulfokyseliny
s kyanurchloridem p#i teploté pod 5 % za soulesné neutrelizace vznikejiciho HCY vyzna -
Seny tim, %e se 1 - amino = 4 = ( 4°- amino ~ 3 - sulfanilino ) - antrachinon - 2’ - sulfo-
kyselina ddvkuje do pFfedlofené sm&si kyanurchloridu a ledu ve.formé roztoku nebo suspenze
8 obsahem pot¥ebného mnoZstvi neutralizadniho &inidla s vyhodou v mnoZstvi odpovidajicim
ekvivalentu normélniho nebo kyselého uhliéitenu sodného,

2/ Zplisob dle bodu 1, vyznadeny tim, Ze se teplota pod 5 % zagistl vnit¥nim nebo wnéjsdim
chlazenim &1 jejich kombinmeci.
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