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(54) Zpusob izolace disazokondenza&nich pigmenti

Vyndlez se tykd zpusobu izolace disazokondenzagnich pigment& pfipravenych reakei
halogenidu arylazokarboxylové kyseliny s aromatickym diaminem.

Vysoce hodnotné disazokondenza¥ni pigmenty se pfipravuji reakci halogenidu arylazo-
karboxylové, zejména arylazonaftoové kyseliny s pfisluSngm aromatickjm diaminem v mo-
ldrnim pomé&ru 2:1. Reakce se provadi v indiferentnim bezvodém organickém rozpoust&dle
'za zvjSené teploty. Pigment se z reak&ni smési izoluje filtraci pfi teplot® nad 110 °C, pak se
promyje horkym rozpoustédlem, ddle alkoholem misicim se s vodou a nakonec pfipadné
vodou. Vodny filtra¢ni kol4¢ se susi ve vhodné susarné&. Postup pfipravy disazokondenza&nich
pigmentd je popsdn v patentech napf. Cs pat. & 142857, 143034, 146444, Cs. aut. osv,
& 154505, 155048, 162342, NSR ‘pat. 2518560, Svyc. pat. 297020, 303 155, 304984,
305028, 397913, atd.

Nevghodou dosavadnich zplisobii pFipravy je obtiZn4 izolace pigmentu z reakéni smési po
- kondenzaci chloridu arylazokarboxylové kyseliny s aromatick§m diaminem. Aby bylo ziskdno
aplikan& vyhovujici barvivo, musi byt z pigmentu ¢dstran&ny viechny rozpustné vedlejsi
latky. To se dosahuje dokonaljm premytim pigmentu indiferentnim organickym rozpoust&d-
lem pfi teplot€ nad 110 °C, coZ klade vysoké ndroky na konstrukenf materidly separa&nich
zafizen{ a navic se zvySuje nebezpei zamofeni pracovniho prostfedi vypary horkého roz-
poustédla. MnoZstvi rozpoustédla, potfebné k dokonalému promyti pigmentu je velmi vysoké
_a tim rostou ndklady na jeho regeneraci. Z ekologického a bezpe&nostniho hlediska je tedy
dosavadni zpisob izolace disazokondenza®nich pigmentt znadng niro¢ny a nevyhodny.

Vyzkumem bylo nyni zji§té&no, Ze uvedené nevghody se odstrani zpiisobem izolace disazo-
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kondenzaZnich pigmentt podle vynalezu, kter§ spo&iva v tom, Ze na reak¢ni smés po konden-
zaci halogenidu azokarboxylové kyseliny obecného vzorce

' HO COoX
B N=N O , ' o )

" kde A, B, C. D znamenaji vodik, metyl, chlor, metoxyl, trifluormetyl, NO,, CONH,, COOCH;
a X je chlor nebo brom, s aromatick§ym diaminem obecného vzorce

A NH,
NH;, an
B .

kde A. B maji viznam uvedeny v{i§e a aminoskupiny jsou ve vzdjemné meta- nebo para- poloze,
pficemz kondenzace se provede v prostfedi organického rozpoustédla za teploty 90 °C aZ
170 *C, se pisobi cykloalifatickjm aminem obecného vzorce

R : '
@Nﬂ, , o ()

kde R jé H nebo alkyl o po&tu uhlikd 1 aZ 5, nebo polyaminem vzorce

R
@T‘(cnz)m—l\lﬂz ; -
R

kde R je vodik nebo alkyl o po&tu uhliki 1 aZ 6, m =2 nebo 3, v mnoZstvi 10 aZ 100 % hmot. na
pigment, pFi teplot& 40°C aZ 120°C, pigment se pak separuje filtraci nebo odstfedénim
a promyje metanolem nebo etanolem. '

Kondenzace halogenidd azokarboxylovych kyselin s aromatickfm diaminem se provadi
v prostfedi organickych rozpoustédel, napf. v toluenu, xylenu, chlorbenzenu, dichlorbenzenu,
trichlorbenzenu, chlortoluenu, nitrobenzenu atd. p#i teplot€ 90°C aZ 170°C. Po kon-
denzaci se na reak&ni smé&s podle vyndlezu ptsobi cykloalifatickfm aminem, napf. cy-
klohexylaminem, N-cyklojexyl-1,3-propandiaminem, atd. v mnoZstvi 10 % aZ 100 %
hmot. na pigment pfi teploté 40°C aZ 120°C. Smés se udrZuje pfi této teploté s vy-
hodou za michani po dobu napf. 0,1 aZ 5,0 hodin. Pak se disazokondenza&ni pigment
izoluje filtrac{ napf. na vakuové nebo tlakové nuéi nebo na kalolise, pfip. odstfed&nim,
p¥i teploté 40,°C aZ 100 °C. Produkt se promyje alkoholem misicim se neomezen€ s vodou,
napf. metanolem, etanolem, propanolem nebo butanolem. Ziskany azokondenzaém pigment se
pak miZe promyt jesté vodou a vysusit ve vhodném susicim zafizeni.

Pusobenim cykloalifatického aminu v reakéni smési po kondenzaci halogemdu azokarbo-
xylové kyseliny s aromatickym diaminem se podstatn& zv{si rozpustnost vedlejsich produkti
kondenzaéni reakce. Separaci v§sledného pigmentu v reakéni smési je pak moZno provést
\pFi teploté 40 °C aZ 100 °C a ziskany produkt se viibec nemusi promygvat horkym organickym
rozpoustédlem, tak jak se to provadélo p¥i dosavadnich postupech. Zpasobem izolace disazo-
kondenzaénich pigmentt podle vyndlezu se odstran{ obtiZe pfi separaci produktu a sniZi
naroky na separadni zaFizeni. Indiferentni organické rozpoustédlo se pfi novém postupu
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i izolace pouZivd pouze jako prostiedi pFi kondenza¢ni reakci. ‘Zptisobem podle vynélezu se
' podstatnou. mérou zlepuje syntéza disazokondenzagnich pigmentii z ekologického a bez-
pe&nostniho hlediska. Vysledné pigmenty. maji dobré koloristické vlastnosti (Cisty odstin,

- dobrou vydatnost) a jsou odolné proti migraci. _ '
i Zphsob izolace disazokondenzaZnich pigmentd podle vyndlezu je ilustrativné ukazin
1 v nésledujicich pfikladech.

| Pfiklad 1 - _

| Do vafdku bylo pfedloZeno 747 g o-dichlorbenzenu a 7,6 2,5-dichlor-1,4-fenylendiaminu
la sm&s byla za michéni zah¥4ta na 60 °C. Pak bylo vneseno 47,8 g 1-(2,5-dichlorbenzenazo)-
-2-hydroxy-3-naftoylchloridu a za michéni byla smé&s udr¥ovana 60 minut pfi 60 °C. D4le byla
teplota vafdku zvgSena na 145 °C a takto bylo udrZovano 180 minut, &imZ se dokon¢i kon-

" denza®ni reakce. Pak byla teplota reakéni smdsi sniZena na 115 °C, do vafdku bylo vneseno

. 24 g cyklohexylaminu a pfi teplot& 110 °C aZ 120 °C byla sm& michdna 120 minut. Obsah
'vardku byl ochlazen na 60 °C a zfiltrovdn na vakuové nuéi. Kol4¢ byl promyt 750 ml etanolu
a 700 ml vody. Produkt byl usuSen pfi teploté 80 °C aZ 90°C do konstantni hmotnosti.
Vysledny pigment mé&l dobrou vydatnost a Cist§ odstin v olejovém natéru a v PVC a byl
migracné stély. ' '

Piiklad 2

. K suspenzi po kondenza&ni reakci, provedené postupem jako v pfikladu 1, bylo pfidéno
25 g N-cyklohexyl-1,3-propandiaminu a smé& byla michdna pfi 90C po dobu 120 minut.
P¥i této teplotd byla suspenze zfiltrovana a produkt promyt 750 ml etanolu a 750 ml vody.
VIhky kol4¢ byl ususen p¥i teploté asi 90 °C. Produkt mél velmi dobré koloristické vlastnosti.

Pfiklad 3 =

_ Postupem jako v p¥ikladu 1 byla provedena kondenzace 23,9 g 1-(2,5-dichlorbenzenazo)-
“-2-hydroxy-3-naftoylchloridu s 3,24 g 1,4-fenylendiaminu v prostiedi 343 g o-dichlorbenzenu.
Reakéni smés byla pak michdna s 21 g N-cyklohexyl-1,3-propandiaminu 120 minut pfi
teploté 90°C aZ 100 °C. Suspenze byla pak ochlazena na 50°C a zfiltrovdna na vakuové
nudi. Kol4¢ byl promyt 250 ml etanolu a 250 ml vody. UsuSeny produkt mél velmi dobré
koloristické vlastnosti a byl migrainé staly. : '

PREDMET VYNALEZU

Zpiisob izolace disazokondenzagnich pigmentd z reak&ni smési po kondenzaci halogenidu
‘azokarboxylové kyseliny obecného vzorce

HQ  COX |
B N=N O o, : I
Va i

'kde A, B, C, D znamenaji vodik, metyl, chlor, metoxyl, trifluormetyl, NO,, CONH,, COOCH;
‘ a X je chlor nebo brom, s aromatick§m diaminem obecného vzorce '

NH,.

NH, , - an
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kde A, B majf vjznam uvedeny vjSe a aminoskupiny jsou ve vzdjemné meta- nebo para-_
- poloze, pfitemZ kondenzace se provede v prostfedi organického rozpoustédla, vyznateny
tim, Ze na reakénf smés po kondenzaci se ptisobf cykloalifatickym aminem obecného vzorce -

4w‘ 1 $I :

R
@—NH; , am -
i

- kde R je vodik nebo alkyl o poZtu uhlikt: 1 a% 6, nebo cykloalifatickym polyaminem typu’

R ! .
@I—(CHz)m—NHz , av)

kde R m4 vyznam uvedeny vyse a m=2 nebo 3, v mnoZstvi 10 a¥ 100 % hmot. na pigment,
pii teplotd 40°C aZ 120 °C a pigment se po separaci promyje metanolem nebo etanolem.

Vytiskly Moravské tiskafské zavody, ' Cena: 240 K¢&s
provoz 12, Leninova 21, Olomouc -
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