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'(54) Zpisob izolace disazokondenzacnich pigmentii

Zpisob izolace disazokondciizadiu e pigmenti.
(Chemie). o

Novy zptisob izolace uvedenych pigmentt z re-
akéni smési po kondenzaci chloridu arylazokarbo-
xylové kyseliny s aromatickym diaminem tak, Ze se
na reakéni smés piisobi benzylaminem, derivaty
benzylaminu nebo jejich w-aminoalkylderivaty.

Pigmenty mayji velmi dobré koloristické vlastnos-
ti a nemigruji v plastickych materialech.
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Vynélez se tyka zplisobu izolace disazokonden-
zaénich pigmentti z reakéni smési, kterd vznikne
reakci 1l-arylazo-2- hydroxy-3-naftoy1halogemdu
s aromatickym diaminem.

Disazokondenzaéni pigmenty se pfipravuji reak-
ci 1-arylazo-2-hydroxy-3-naftoylhalogenidu s aro-
matickym diaminem v prostfedi organického roz-
poustédla. Tato pfiprava je popsdna v mnoha
patentech napiiklad $vyc. pat. 297 020, 303 155,
304 984, 305 028, NSR pat. 2 518 560, &s. pat.
142 857, 143 034, 146 444, podle &. autorského
osvéddeni &. 154 505 155 040, 162 345, 177 736
atd. .

Reakce prob 4 v heterogenni smési pii zvySené
teploté obvykl nad-120 °C. Aby bylo dosaZeno co
nejvétsi konverze pracuje se vétsinou v prebytku
1-arylazo-2-hydroxy-3-naftoylhalogenidu.  Vy-
slednd reakéni smés pak obsahuje nadbyteny
1-arylazo-2-hydroxy-3-naftoylhalogenid a pro-
dukty vedlejSich reakci. Tyto latky je nutno z pig-

mentu odstranit. To se provadi filtraci a promyva- -

nim surového produktu velkym mnoZstvim
rozpoustédel pfi zvySené teplot€ cca 140 °C. Pro
dalsi bezpe¢né a hygienické zpracovéni je nutno
promyty filtraéni kold¢ promyt jest€ alkoholem
misicim se s vodou a nakonec vodou. Takto
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kde A, B, C,D jsou vodik, metyl, chlof, chlormetyl, .

NO,, CONH,, COOCH, a X, Y, Z jsou vodik,

kde A, B, C, D maji‘ vfzznam uvedeny vySe,
s aromatickym diaminem obecného vzorce
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upraveny pigment lze teprve vysudit a pouit |

k vhodné aphkac1 Tento zpidsob je nevyhodny
z hlediska ekonomlckého protoZe je nutno ohfivat
znaéné mnozstv1 ozpoustédla a po promyti je
nutno toto ;‘ozpougtédlo regenerovat. Dalsf ncvy-
hoda.spo&ivd v tom, Ze se separace provadi pti
vysokych tqplotach 140 °C a klade vysoké ndroky
na konstrukci a konstrukéni materily separa¢nich

| zatizéni. Promyvénim velkymi kvanty rozpousté- ;
' del vznikaji také Casové ztrity. Z. ekologického !

hlediska je nutno celé separaéni zafizeni dokonale
iz:olovat, aby vypary horkych rozpoustédel neohro-
Zovaly po zdravotni strince okoli. Z &s. autorského
osvédceni 209 383 je zndma izolace disazokonden-
zaCnich pigmentl za pfitomnosti piperidinu, pipe-
razinu nebo N-(w-aminoalkyl)piperidinu. Nyni
bylo zji§téno, Ze lze izolaci provést téZ v prostfedi
benzylaminu anebo jeho derivatu. Uvedené latky
jsou bé&¥né polotovary v organické technologii
a pﬁpravujl se snadno hydrogenaci pfisluinych
nitrild.

-Uvedené nedostatky lze tedy odstranit zpiso-~
bem izolace disazokondenza&nich pigmenti podle
vyndlezu, ktery spodiva v tom, Ze se disazokonden-
zaéni pigment obecného vzorce
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metyl, chlor, se z reak¢ni smési po kondenzaci
cl’;lgridu' arylazokarboxylové kyseliny vzorce
b f

HO  cOCL 1,

kde X, Y, Z maji v§znam uvedeny vyse, izoluje{

plisobenim benzylaminu nebo jeho w-aminoalkyl-
derivétii obecného vzorce
R

Ry GHyNH, [(CHyINHy ),
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kde Ry, R,, R3, Ry jsou vodik, chlor, brom, metyl,
CH;0-C,H;~O~ax=2—2zy=2aZ4azje

0 nebo 1, v mnoZstvi 10 % aZ 100 % hmot. na °

pigment pfi teploté 40 aZ 110 °C, naceZ s¢ pigment
separuje, promyje alkoholem misitelnym s vodou,
pak pfipadné je§té vodou a vysusi.

Reakce 1-arylazo-2-hydroxy-3-naftoylchloridu
obecného vzorce II s aromatickym diaminem
obecného vzorce I se provadi v prostfedi aroma-
tickych organickych rozpoustédel, jako je napfi-
klad toluen, xylen, chlorbenzen, dichlorbenzen,
trichlorbenzen, nitrobenzen, chlortoluen, pfi tep-
loté nad 100 °C. Po kondenzact se na reak¢ni smés
piisobi benzylaminem, 3-metylbenzylaminem, 3,4-

-dlmetoxybenzylammem, 4- mctylbcnzylammcm, ;

N- (3-armnopropyl)benzylamnem, N-(2-amino-.
etyl)benzylaminem, N-(4- armnobutyl)benzylaml—
nem, N-(3-aminopropyl)-3-metyl-benzylaminem,
N-(3-aminopropyl)-4-metyl- benzylamlnem, 2-
-chlorbenzylaminem atd. v mnoZstvi 10 az 100 %

hmot. na pigment. Po pfiddni baze se smé&s udrzuje '

za michani pfi teploté 40 az 110 °C. Pfitom dojde -
k rozpusténi viech vedlejSich produktdl vzniklych
pfi reakci 1-arylazo-2-hydroxy-3-naftoylchloridu
s aromatickym diaminem popfipad€ k rozpusténi
nadbyteéného 1-arylazo-2-hydroxy-3-naftoylha-
logenidu, pfi¢emZ se vznikly disazokondenza&ni
pigment nerozpousti. Pigment se déle separuje
z reakéni smési filtraci nebo odstfedénim a zbytky
organického rozpoustédla a aminu se odstrani
promytim alkoholem misitelnym s vodou, napfi-
klad metanolem nebo etanolem. Produkt se nako-
nec miZe promyt vodou, ususi se ve vhodné
su§arné a rozemele. -

Vyhodou zpiisobu izolace disazokondenzacnich
pigmentli podle vynélezu je to, Ze se odstrani
dosavadni ndro¢né a nepiijemné promyvéni suro-.

vého pigmentu velkym mnoZstvim organického

v

rozpoustédla. Tim se sniZi energetické niroky na
ohfev tohoto rozpouitédla a na jeho regeneraci.
Izolace pigmentu probihd pfi niZ§i teploté, coZ
snizuje poZadavky na konstruk¢ni material sepa-
raéniho zafizeni. Snizeni mnoZstvi rozpoustédel
a sniZeni teploty pfi izolaci podstatné zmenSuje
nebezpe&i zamofeni pracovniho prostiedi vypary
organického rozpoustédla a na druhé strané zvysu-
je vykonnost separaéniho zafizeni. Pfitom vysled-
né produkty maji velmi dobré koloristické vlast-
nosti a nemigruji v plastickych hmotéach.

Piiklad 1 :

Do baiiky o obsahu 1,5 1, opatfené michadlem
a zpétnym chladi¢em, bylo pfedioZeno 10,8 g
2,5-dichlor-1,4-fenylendiaminu a 745 g o-dichlor-
benzenu. Za michéni byl obsah baiiky vyhfét na
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55 °C a.pak bylo vneseno 49,5 g 1-(2,5-dichlorfe-
nylazo)-2-hydroxy-3-naftoylchloridu. Teplota re-

" akéni smési byla udrsovana 1 hodinu na 60 °C
- a pak 3 hodiny pfi 145 °C. Déle byla teplota smési

- 60 minut. Obsah vafdku byl pak zfiltrovdn na

snizena na 100 °C, do vafaku bylo pfipusténo 30 g
benzylaminu a suspenze byla pii 100 °C michdna
vakuové nudi, kolde byl rozmyt horkym etanolem
a nakonec vodou. Pigment byl ususen pfi 105 °Cdo
konstantni hmotnosti. Produkt mé€l dobrou vydat- -
nost a &isty odstin v olejovém nétéru i v polyv1- '

_ nylchloridu a byl migra¢né staly.

Vysledky koloristického hodnoceni pﬁprévené—
ho pigmentu (jako srovndvaci vzorek byl pouzit
pigment pfipraveny dosavadnim postupem)

R olejovy natér .

£ yydatnost 90/100
~ odstin Z

 Polyvinylchlorid -

= ‘vydatnost 105/100
© —odstinZ2J
— migrace 5

 Priklad 2

~ Postupem jako je uvedeno v pfikladu 1 byla

provedena reakce. Po ochlazeni reakéni smési na

. 100 °C bylo k ni pfidano 30 g N-(3-aminopropyl)-

- pfidan
* v muozstvi 70 % na vysledny pigment. Reak¢ni
. smés byla zpracovdna stejnym zptsobem jako

benzylaminu. Suspenze byla pti 100 °C michana
2 hodiny. Obsah vatdku byl zfiltrovdn na vakuové
nudi, kolad byl promyt horkym etanolem a nakonec
vodou. Pigment byl sufen pfi 105 °C do konstantni

-hmotnosti. Produkt mé&l dobrou vydatnost a Cisty
. odstin v olejovém nétéru i v polyvinylchloridu a byl
| nligratné staly.

Vysledky koloristického hodnoceni pigmentu

: (jako srovnavaci vzorek byl pouZit pigment pfipra-

veny dosavadnim postupem):
Olejovy natér

— vydatnost 100/100

- o.dstin 1=217J
Polyvinylchlorid

— vydatnost 110/100

'i — odstin 1~ 2Z1J

L= mlgrace 5

Priklad 3

s Postupem jako v pnkladu 1 byla provedena
kondenzace 1,4-fenylendiaminu a 1-(2,5-dichlor-
fenylazo)-2-hydroxy-3-naftoylchloridu v molar-
nim poméru 1 ; 2,05. Po kondenzaci byl do vafdku
~N-(3-aminopropyl)-3-metyl-benzylamin

v ptikladu 1. Vysledny pigment mél velmi dobré
vlastnosti a nemigroval v PVC.
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" PREDMET VYNALEZU

Zpisob izolace disazokondenzaénich pigmenth
obecného vzorce :
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" kde A, B, C, D jsou vodik, metyl, chlor, chlormetyl,
NO,, CONH,, COOCH3 a X, Y, Z jsou vodik,
metyl, chlor z reakéni smési po kondenzaci chlori-
du arylazokar_boxylove kyseliny vzorce -

(D),
A HO  cocL

kde A, B, C, D maji V}?znam uvedeny vyse,
s aromatickym diaminem obecného vzorce

(),

X Y
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Vytiskly Moravské tiskaiskeé zédvody,
provez 12, Leninova 21, Olomouc
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kde X, Y, Z maji vyznam uvedeny vyse, vyznageny
tim, Ze se na reakéni smés po kondenzaci piisobi
benzylaminem, nebo jeho w-aminoalkylderivity .
obecného vzorce

aw),

@ CHyNH, [(CHy NHy ],

kde R;, Ry,R3, R, jsou vodik, chlor, brom, metyl,
CH;0,C,HOax=(2—z),y=2a%4azjeOnebo
1 v mnoZstvi 10 aZz 100 % hmot. na pigment pfi
teploté 40 az 110 °C, nadeZ se pigment separuje,
promyje alkoholem misitelnym s vodou, popfipadé
jeété vodou a vysu§1

Cena: 240 K¢s
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