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(54) Zpisob pripravy 1-(2,5-dichlorfenylazo)-2-hydroxy=-3-naftanilidu

N

Vynélez se tyké zpisobu pripravy 1-(2,5-dichlorfenylazo)-2-hydroxy-3-naftanilidu ”
vzorce I
/Gl

cl

N (1)

CONH —

Slou¥enina vzorce (I) predstavuje nerozpustny pigment, poufivany k pfipravé tisko- V
vych barev, olejovych nat&éry atd.

Syntéza spo¥ivé v kopulaci 2,5-dichlorbenzendiazoniumchloridu s asnilidem kyseliny 2-hy-
droxy 3-naftoové v alkalickém prost¥edf. Podle dosavadniho postupu syntézy bylo ziskévéno
barvivo, obsahujfc{ 5 a% 10 % nezreagovaného 2-hydroxy-3-neftanilidu, cof m&lo za nésledek
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sni¥enf vydatnosti a brilance. P¥iprava hydrochloridu 2,5-dichloranilinu a jeho nésledné

diazotace se provéd¥la tak, %e se 2,5-dichloranilin rozpustil v kyselin® octové a pripus-
t¥nfm do z¥ed¥né kyseliny solné se vylouZil hydrochlorid, ktery se po ochlazen{ na O %
diazotoval 2,5 N dusitanem sodnym. Podle druhého zpisobu se amin rozpus*il za horka pfi
90 a% 95 °C ve zred®né kyselin® solné, prilemZ po ochlazen{ vypadl lehce diszotovatelny
hydrochlorid 2, S-dichloran111nu.

Nevyhodou t&chto postupd je sniZend vykonnost zatfzeni, zpisobend dobou pot¥ebnou na vy-
ihféti a zp&tné ochlazeni reak®ni smési, & déle neni timto zplsobem z&jist&n \sp&sny pri-
béh diazotace s minimélnim nezdiszotovanym zbytkem.

Vlastnf kopulace se podle stévajicfho postupu provéddla v alkalickém prostiedf p¥i teplo-
t& 85 °C za p#f{tomnosti nadbyte¥ného mno%stvi 2-hydroxy 3-neftanilidu I.

Po skonZené kopulaci se musela suspenze barviva okyselit a vymifchat, coZ m&lo za nésledek
prodlou¥eni doby kopulace a snifeni vykonu vyrobniho zafizeni. Uvedeny zplsob poskytoval
maxinélni vytd%ek kopulace 93,1 %.

Nyn{ byl nalezen zpisob p¥ipravy 1-(2,5-dichlorfenylazo)-2-hydroxy-3-naftanilinu
diazotac{ 2,5-dichloranilinu a kopulact vzniklého 2,%-dichlorbenzendiazoniumchloridu
s 2-hydroxy-3-naftanilidem, ktery spofivé podle vynélezu v tom, %e 2,5-dichloranilin, me-
chanicky upraveny na &4stice men{ ne% 0,5 mm, se rozmiché ve z¥eddné kyselind solné p¥i
20 °C a po ochlazent na O O se suspenze hydrochloridu diazotuje 5 N roztokem dusitanu
sodného podle potenciometrické indikace, vznikly roztok 2,5-dichlorbenzendiazoniumchlori-
du se predist{ kleraci za p¥fdavku aktivnfho uhli a pfipusti podle elektrochemické indi-
kace k suspenzi 2-hydroxy-3-naftanilidu pfipravené rozpusténim 2-hydroxy-3-naftanilidu
p¥i 80 °C za p¥{davku hydroxidu scdného a néslednym okyselenim kyselinou octovou nebo
z¥edénou kyselinou solnou a octovou, pfifem? se b&hem kopulace udrfuje pH na hodnoté 4,5
dévkovénim z¥ed¥ného roztoku hydroxidu sodného, kopula¥ni smés se po skon¥ené reakci

zfiltruje, azobarvivo promyje vodou a vysudf pfi 80 aZ 100 °%.

Kopulace se provdd{ tak, %e se 2-hydroxy 3-naftanilid rozpusti ve vodé piridavkem
hydroxidu sodného p¥i 80 %. Po ochlazenf roztoku na 20 a% 40 °C se upravi pH p¥fdavkem
kyseliny octové nebo z¥ed®né kyseliny solné a octové na hodnotu 4,5 a% 5,5. Ke vzniklé
jemné suspenzi 2-hydroxy-3-naftanilidu se p¥i 60 Oc ptipoust{ napf. podle polarografické
indikace roztok diazolétky za souZaené upravy pH 2,5 N roztokem hydroxidu sodného na hod-
notu 4,5. Timto zplsobem je zarulen optimélni prdbvZh reakce, kterd je po pFipustini odpo-
vidajictho objemu‘diazolétky ukonééna za 20 a¥ 25 min. Suspenze pigmentu se ihned p¥i
60 °C zfiltruje, filtra¥ni kold¥ se promyje vodou do vymizenf reakce na chloridové ionty
a usus{ p¥i 80 a% 100 %.

Postup podle vynélezu poskytuje 1-(2,5-dichlorfenylazo)=-2-hydroxy-3-naftanilid bez
prim¥si 2-hydroxy-3-naftanilidu se zvyﬁénim produkce z jedné virky o 20 a%¥ 40 % a podstat-
n& zkrécenou dobou p¥ipravy 2,5-dichlorbenzendiazoniumchloridu i vlastni kopulace.
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Ziskané barvivo mé dobrou vydatnost a brilanci o 2 aZ 3 stupn& vy$sf ne% podle st4-

vajictho postupu a vybornou dispergovatelnost ve fermeZi. Postup poskytuje vytd%ek 97,5

a% 99 % teorie.

Nésledujfci p¥iklad ilustrativn® uvédd{ zplsob pfipravy podle vyndlezu. Nen{-1li uve-
deno jinak, rozum&ji se ve vdech p¥fpadech dily hmotnostnf, teplota je uvedena ve °C.

P#{klad

A. Diazotace 2,5~dichloranilinu

Do kédinky se pFedlo%f 300 A{18 vody a za michéni vnese 42,2 4118 100 % 2,5-dichlor-
anilinu (0,26 mol) o velikosti &dstic max. 0,5 mm. Po rozmichéni se pridd 224 4. 5 N ky-
seline solnéd a suspenze se miché p¥i 20 % 5 a¥ 20 min. Vznikly b1l¥ hydrochlorid aminu‘
se ochladf wvn& na O a% 10 °C a diezotuje pripudténim 62,6 4. 5 N dusitanu sodného podle
potenciometrické indikace. Po skonZené diazotaci (15 a% 20 min.) se pfidd 0,8 4. karbora-
finu a po 5 min. provede klerace. Koncentrace roztoku diazolétky se upravi p¥fdavkem le-

dové vody na 0,25 mol/l.

B. Kopulace

Do kéddinky se pFedloZf 250 4. vody e 41,2 d. 10 N hydroxidu sodného, roztok se za-
h¥eje na 80 % a pak se po ¥4stech vnese 47,3 4. 100 % 2~hydroxy-3-naftanilidu (0,18 mol).
Po 5 min. mfché4n{ se vznikly roztok &éste¥n& ochladf p¥fdavkem 100 4. studené vody a po
3 min. mfchénf s 1 4. k¥emeliny zfiltruje. Zfiltrovany roztok se z¥edf 1 300 4. vody a za
mfchénf okyself 21,6 d. kyseliny octové, vznikld suspenze se vyhfeje na 60 °C a pak se
pripoudt{ roztok diezolétky podle polarografické indikace za soufasné regulace pH 2,5 N
roztokem hydroxidu sodného na hodnotu 4,5. Spot¥eba roztoku diazolétky o kon. 0,25 ml/1
je 744 4. Na dpravu pH se spotfebuje 55 d. 2,5 N roztoku hydroxidu sodného. Po skonZené
kopulaci se suspenze pigmentu zfiltruje a filtradnf kolé¥ promyje za trojndsobkem objemu
reakéni smési vodou do ztrity pozitivn{ reakce na chloridy.

Po vysudeni se ziské 76,4 d. &erveného barviva, tj. 97,5 % teorie.

PREDMET VYINKLEZU

Zpasob pripravy 1l-(2,5-dichlorfenylazo)=-2-hydroxy-3-naftanilidu diazotacf 2,5-di-
chloranilinu a kopulac{ vzniklého 2,5-dichlorbenzendiaszoniumchloridu s 2-hydroxy-3-naf-
tanilidem, vyznalenf tim, %e 2,5=-dichloranilin, mechanicky upraveny ne Zdstice mend{ nei
0,5 mm, se rozmfché ve z¥ed®né kyselin& solné pFi 20 °Cvg po ochlazenf na 0 °C se suspen-

ze hydrochloridu diazotuje 5 N roztokem dusitanu sodného podle potenciometrické indikace,
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vznikly roztok 2,5-61chlorbenzendiazoniumchloridu se predist{ klerac{ za pF{davku aktiv-

ntho uvhl{ a pFipusti podle polarografické elektrochemické indikace k.suspengi 2-hydroxy-
~3-naftanilidu, p¥ipravené rozpusténim 2-hydroxy=-3-naftenilidu pii 80 oc za pr{davku
hydroxidu sodného a néslednym okyselenim kyselinou octovou nebo zfeddn~u kyselinou solnou
a octovou, pri¥em% se bfhem kopulace udrZuje pH na hodnot® 4,5 dévkovénim ztedEného roz-
toku hydroxidu sodného, kopula¥n{ sm¥s se po skonZené reakci zfiltruje, azobarvivo promy-

je vodou a vysus{ p¥i 80 az 100 °c.
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