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(54) ' Zptisob vyroby kondenzadnich azopigmentd

1

Vynélez se tykd zplsobu vyroby kondenzadnich azopigmentk, vhodnych zejména pro barve-
ni syntetickyoh vldken ve hmotd.

Kondenza¥ni azopigmenty a zvl&5té pak kondenzefni disazopigmenty patfi k modernim,
vysoce nerozpustnym barvivim s vynikejici odolnosti ke sv&tlu. Postupy vyroby téchto pig-
mentd jsou uvedeny v Fadd patentld, napi. Svye. pat. 297 020, 303 155, 304 984, 305 028,
397 913, Fr. pat. 1 054 935, 1 089 809, 1 537 423, USA pat. 2 838 486, 2 912 428, Us. aut.
osv. &. 146 444, 154 505, 176 708 atd. Poslednim stupnem syntézy azopigmentu je kondenzed-
ni reakce halogenidu azokarbonové kyseliny (arylazonafitoylhalogenidu) s eromatickym ami-
nem nebo diaminem. Reakdni podminky e cely ﬁrﬁbéh této kondenzace vyznemnd ovlivauji vy-
sledné vlastnosti pigmentu, které pak podmihuji pouzitelnost ziskaného barviva pro jednot-
1ivé aplikace, Dosavadnimi postupy lze piipravit pigmenty, které plné vyhovuji pfi pouZiti
nep¥. pro vybarvovdni polyvinylchloridu nebo &o vypslovacich ndtérovych hmot, v mnoha p¥i-
padech viek vysledny produkt nespliuje mimo¥&dn¥ néro¥né poZadavky kladené na pigmenty
urené k vybarvovdni syntetickfch vldken ve hmotd.

Vyzkumem bylo hyni zJisténo, Ye uvedeny nedostatek lze odstranit zplsobem viroby
kondenza¥nich azopigmentd podle vynélezu. Zpisob vyroby kondenzadnich azopigmentd obeecné-

ho vzorce I,
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xde A, B, C & D znamenajf vodfk, methyl, chlor, methoxyl, trifluormethyl, NO,, CONH,,
COOCH,, p¥ifem? aminoskupiny jsou ve vzéjemné m- nebo Y-poloze, kondenzaci halogenidu azo-
karboxylové kyseliny obecného vzorce II,
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kde A, B, 6 a D maji vySe uvedeny vyznem a X je chlor nebo brom, s aromatickym diaminem

obecného vzorce III,
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kde A a B maji vySe uvedeny vyznam, pop¥{padé emési téchto amind v prostiedi organického
rozpoudtddla p¥i teplotd 50 aZ 170 °c epodivé podle vyndlezu v tom, Ze se kondenzace pro-
vede za tlaku 2 af 50 kPa. A

Zptsob piipravy kondenzadnich azopigmentd je zaloZen na kondenzaci halogenidl azokar-
bonovych kyselin obecného vzorce (II) s aromatickym diaminem obecného vzorce (III). Konden-
za&ni reakce se provédi.v prost¥edi organickjoh rozpoudtddel, nap¥. toluenu, xylenu, v chlo~
rovanych arometickyoh rozpou¥tddlech (chlorbenzen, dichlorbenzen, trichlorbenzen), v nitro-
benzenu, l-bromnaftalenu ath Reakce se provédd{ p’i teplotd 50 aZ 170 %c, vyssi teploty
mej{ za nésledek fozklad chloridu aéokarbqnové kyseliny, &{m¥ se sni¥uje vyt&Zek kondenza-
ce. Kondenzace chloridu kyseliny s aromatickym diaminem se podle vyndlezu pﬁo§édi za tlaku
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2 aZ 50 kPa., PPL dané teplotd lze regulaci tlaku dosdhnout toho, Ze kondenzace probihd ze
varu reakéni smdsi. Reakoe pak probihd v celém systému rovnomérné, je zaruSena dokonald
homogenite reakdn{ smési e okam¥ity odvod reak¥nich zplodin (halogenvodiku). Aplikeci sni-
Yeného tlaku p¥i kondenzaci klesaji néroky na intenzitu michéni a pro usnadnéni odvodu

reak¥nich zplodin neni tieba pouZivat inertniho plynu.

Po kondenzaci se produkt dokonale promyje horkym rozpouitédlem, etanoclem, metanolem
a nakonec¢ vodon a vysudi. Vysledny pigment mé dobré koloristické vlastnosti a je odolny -
proti migraci. Zpisobem podle vyndlezu se ziskd disazokondenza&ni barvivo, které vyhovuje
,poZadavkim kladenym ne pigmenty pro vybarvovédni syntetickych vldken ve hmoté, P¥itom jgou
hodnoceny u pigmentu takové parametry, jako nap¥. obsah prechavych podild a vlihkosti, tepel-
né stabilita, barevnd vydatnost a barevny odstin, sméfitelnost atd. Rozhodujicim poéadév-
kem je viek dobrd dispergovatelnost pigmentu, kterd je pYedpokladem dobré zpracovatelnosti
a kvalitnich vy¥slednych vldken. Dispergovateinost se stanovi v tavening polymerﬁ metodou
tzv, filtra&nfho testu a ve vldkné mikroskopicky. Metoda filtradniho testu spodivd v tom,
¥e se p¥i tlakové filtraci taveniny polymeru, obsahujici pigment, sleduje rychlost naris-
tdni tlaku p¥ed filtrem v definoveném filtrainim za¥izeni. P¥i pouZiti kondenzadniho azo-
pigmentu p¥ipraveného zpisobem podle vyndlezu se doséhne p¥i této zkouSce lepSich vysledkid
(niZ31ich hodnot) neZ s pigmentem ziskanym dosavadnimi postupy, pridem# v¥echny ostatni po-
Zadované vlesthosti jsou zachovény. Postupem podle vyndlezu se tedy ziskd disazobarvivo
v takové fyzikdlnf form&, kterd je vhodnd pro vybarvovéni syntetickych, nap¥, polypropyle-
novych nebo polyethylendvfch vldken ve hmoté,

Zpisob p¥ipravy kondenzednich azopigmenti podle vyndlezu je ilustretivnd ukdzén v né-
sledujicich p¥ikledech.

P¥iklad 1

Do reakdniho kotliku, opat¥eného michadlem, zpdtnym chladidem a teplomdrem, se pied-
lo%{ 0,06 molu 2,5-dichlor-l,4-fenylendiaminu, 780 g o-dichlorbenzenu a smés se vyh¥eje
na 50 a% 60 °C. Pak se za michdni p#i1dd 0,1426 molu 1-/2,5-dichlorbenzenazo/-Z-hydrgxy—B-
-naftoylchloridu a reakdni kotlfk se pPipoji p¥es zpétny chladi& a monostdt k vodni vyvé-
v&. Reakiéni sm¥s se udriuje pii teplotd 50 e¥ 60 °C a tlaku 5,3 kPa po dobu 1 hodiny, pak
ge tlak zvyd{ asi na 37 kPa a reekini smés se b3hem 30 minut vyhFeje na 140 aZ 145 °c.
Na této teplotd se smds udrZuje 180 minut, pridem? se tlak nastavuje tak, aby reakini smés
v¥ela a rozpoustddlo refluxovalo /asi 36 a¥ 38 kPa/. Po ukondeni kondenzace se obsah kot~
1iku ze horke zfiltruje. Nerozpustné barvivo se dokonsle promyje nejprve horkjm'dichlorben-

zenem, pak etenolem a vodou a pigment se vysusSi p¥i teplotd 70 aZ 90 .

Servenj pigment piipravenj popsanou metodou md vyborné koloristické vlastnosti, je
migra¥né stdly (v PVC stupen 5). Pigment obsshuje 0,13 % tékavjch pod{ld a mé specificky
povrch stanoveny metodou B. E. T. 28,2.103 ma.kg'l. P¥i filtradnim textu v roztaveném po-

lypropylenu obsshujicim 5 % hmot. pigmentu vykazuje zvyseni tlaku pro prichod 1 kg pigmentu



208 6860
280 MPa.kg'l. U srovnévaciho vzorku azokondenzainiho pigmentu, ktery byl p¥ipraven dosa-
vednin zpisobem, byla hodnota specifického povrchu 21,0.103 1:12.1:5"'1 a zvybeni tlaku p¥i

£11trainim testu bylo 620 MPa.kg™t.

P¥{klad 2

Analogicky¥ch vysledki v p¥fkladu 1 lze dosdhnout s pouZitim 1,4-fenylendiaminu,
2~-chlor-l,4-fenylendiaminu, 2-bromr1,4-feny1ehdiam1nu. 24methoxy—l,4-fenylendiaminu,
2-nitro-1,4%fenylendiaminu, 2,6-dichlor-1,4-fenylendiaminu, 2,5-dibrom-1,4~fenylendiaminu,
2,6-dibrom~1,4~-fenylendiaminu, 2,5-dimethyl-l,4-fenylendiaminu, 2,5-dimethoxy-l,4-fenylen-
diaminu, 2-methyl-5-chlor-l,4-fenylendiaminu atd. -
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Zptsob vyroby kondenze¥nich azopigmenti obecného vzorce I,
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kde A, B, C a D znamenaji vodik, methyl, chlor, methoxyl, trifluoromethyl, NO,, CONH,,
COOCHa, pii¥em# aminoskupiny jsou ve vzdjemné m- nebo p-poloze, kondenzaci halogenidu
azokarboxylové kyseliny obecného vzorce II,

B ¥e¥ Q (I1)

kde A, B, C a D maJ{ vySe uvedeny vyznam a X je chlor nebo brom, & aromatiockym diaminem

obecného vzorce III,



e T (11I)
B
kde A a B maj{ viSe uvedeny vyznam, popfipadd sm8si tdchto aminti v prost¥edi organiekého

rozpoustédla p¥i teploté 5O - 170 °c, vyznafeny tim, ¥e se kondenzace provede za tlaku
2 a% 50 XPa, '
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