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(54) Zplsob pfipravy kondenzaénich disazopigmenta

1.
Pfedm&tem vyndlezu je zplsob p¥{pravy kondenzadnich disezopigmentld, obsshujicich ve
své molekule, nejmén& dvE& karbamidické skupiny obecného vzorce I a II,
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Rg @ Ry jsou H, Cl, CHy.
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Princip p¥ipravy t&chto pigmentd spolivéd v kondenzedni reakeci:

1. dichloridu dikarboxylové kyseliny obecného vzorce III
.COCI ?HS CHy cocCl

co R2 ¢o
i ; (11I)
N=N-—-CH CO NH NH CO CH—N=N

Ry Ry Ry

kde Ry, R2 a R3 maji vy3e uvedeny vyznem, s sromatickym aminem vzorce IV,

NH,
@R4 (IV)
Rg .

2. chloridu kerboxylové kyseliny obecného vzorce V

LT
S

s aromatickym diaminem obecného vzorce VI

Ry
zN‘@—NHz (VD)
Rg

kde Rg a Rg meji d¥{ve uvedeny vyznam.

Produkty kondenze¥n{ reakce jsou disezopigmenty Zlutych, &ervenych s hn¥dych odstind
vyznadujicich se vynikajfe! termostabilitou & stélostmi v orgsnickych rozpoustidlech,
v migraci a na svétle.

Dosud bylo jako prost¥edf pro kondenza¥ni reaskci vyhradn& poufivéno aromatickjch roz-
poudt¥del Jako napfikla benzen, toluen, xyleny, chlortoluen, chlorbenzen, dichlorbenzen,
trichlorbenzen & nitrobenzen.

Préce s uvedenymi rozpou¥tddly je v3ak zna¥nd rizikovd, nebot jde o 1dtky jedovaté
5 karcinogennimi a nerkotickymi ddinky a s Udinky na krvetvorbu.

Nyni bylo nalezeno, ¥e disazopigmenty shore uvedené obecného vzorce I a II lze z{skat
ze poufit! sm¥si polymernich pozv&tvenych alifatickfch uhlovodfkd o podtu atomd uhliku 6 a%
90 jako resk¥nfho médis pri kondenze¥ni reekci. S vfhodou jde o produkt ziskeny #{zenou
nizkostupnovou polymerac{ propylenu, nazfveny polypropylenovy olej. Ziskené pigmenty Jjsou
ve svjch koloristicko-splike&nich vlastnostech zcele rovnocend pigmentim p¥ipravenym v pro-
stredi aromatickych rozpoust¥del, navic odpadd riziko ohroZenf zdravi spojené s pracf s aro-
matickymi a zejména chlorovanymi rozpoustddly, nebot uvedend smis alifatickych polymernich
uhlovodikd o po¥tu atomd uhlfku 6 a% 90 pouzitd pro kondenza¥ni reskci Je dle toxikologickych
zkouSek slebs Jedovatd eZ nejedovatd a nachézi také pouiiti v kosmetickych vyrobcich.

Zplisob piipravy kondenza¥nich dismzopigmentd obsahujfcich ve své molekule dvé a¥ StyPi
karbemidické skupiny obecného vzorce I e II kondenzec{ 1 molu dichloridu dikarboxylové
kyseliny obecného vzorce III
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kde R,, R2 a R3 mejl dfive uvedeny vyznam, se 2 moly erometického aminu obecného vzorce IV
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kde R‘, R2, R3, R4 a R5 majl vyde uvedeny vyznem, popiipad¥ kondenzaci 2 mold chloridu

xerboxylové kyseliny vzorce V
Ci
ci ; (N

GO

S 1 molem erometického diaminu obecného vzorce VI

Ry
“z"‘@‘"“z (VI)
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kde R, @ R7 maji dFive uvedeny vyznam, spodivéd podle vyndlezu v tom, Ze se kondenzace
provéddf v prostiedi polypropylenového oleje o primérné molekulové hmotnosti 200 a prim&rng
s obsahem nejvy3e 1,5 dvoJné vazby na molekulu.

Ry

Dichlorid dikarboxylové kyseliny obecného vzorce III se ziskd pisobenim thionylchlo-
ridu, fosgenu nebo chloridu fosforitého na mezibervivo, které ve své molekule obsahuje dve
karboxy- e dvé azoskupiny. Pro p¥ipravu takovychto mezibarviv lze pou¥it jeko ektivnich
komponent diazotovené aminokgrboxylové kyseliny. Vzhledem k aplikadnim vlastnostem pigmentd
Jsou to zv143ts kyseliny aminobenzoové, jako nap¥fklad:
kyseliny 3-sminobenzoové, 3-amino-4-chlorbenzoové, 3-apino-4-metylbenzoovd, 3-emino-4-
~metoxybenzoovd, 3-amino-4-karbmetoxybenzoové.

Z pasivnich komponent propfiprevu meziberviv se Jako nejvhodndjst jevi bisacetoacety-
lované derivéty 1,4-fenylendieminu Jjeko: 1,4-fenylendiamin, 2-chlor-1,4-fenyldiemin, 2-me-
tyl-1,4-fenylendismin, 2,5-dimetyl-1,4-fenylendismin, 2-chlor-5-metyl-1,4~fenylendiamin.

Z aromatickych amind obecného vzorce IV jsou pro kondenzaci vhodné predeviim derivéty
enilinu jako napfikled 2-, 3-, poptipadd 4-chloranilin, 2,5~ nebo 2,4-dichloranilin nebo
2-, 3-, popripad¥ 4-metylenilin, xylidiny a chlormetylaniliny.

Vhodné jsou také derivédty enilinu substituovené sou¥asn& n¥kolika rdznymi substituenty
jeko: 3-chlor-2-metylenilin, 5-chlor-2-metylsnilin, 4-chlor-2-metylenilin, 6-chlor-2-metyl-
enilin, 2-chlor-5-metylenilin, 2-chlor-4-metylenilin, 3-chlor-4-metylanilin.

Chlorid karboxylové kyseliny obecného vzorce V se ziskd pisobenim thionylchloridu,
fosgenu nebo chloridu fosforitého na mezibarvivo, které ve své molekule obsahuje jednu
karboxyskupinu & Jednu azoskupinu. Monoazobervivo, ze kterého je syntetizovédn chlorid, se
pfiprevuje kopulac{ diaszotovenych erometickych amind obeeného vzorce IV, neobsehujicich
solubilizednf skupiny, s 2-hydroxy-3-naftoovou kyselinou. Pro tento dfel miZ%e byt pouZit
8 v§hodou 2,5-dichlorenilin. ’
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2 aromatickych diamind obecného vzorce VI jsou pro kondenzaci vhodné nap¥iklaed: 1,4-fe-
nylendiamin, 2-chlor-l,4-fenylendiemin, 2-metyl-1,4-fenylendiemin, 2,5-dichlor-1,4-fenylen-
diemin, 2,5-dimetyl-1,4-fenylendiamin, 2-chlor-5-metyl-1,4-fenylendiemin,

Pigmenty p¥iprevené postupem podle vyndlezu mej{ 3iroké pouzitf, neboi vykezujf velmi
dobrou termostabilitu a stdlosti v organickgch rozpou§t§dlech v migreci a na svi#tle.
Mohou byt pouZity nepfiklad pro barveni vysokomolekuldrnich materidld jako Jje viskdza,
estery a ethery, celuldzy, polysmidy, polyuretany, polyestéry, polyvinylchlorid, poly-
etylén, polypropylen, polystyren, vrobkd na zékladn¥ nitroceluldzy, pFirodnich nebo synte-
tickych prysky¥ic Jako aminoplastld, alkydovych pryskyfic, fenoplastd, ddle kau¥uku, laky a
silikonovych v¥robkd.

'Postup podle vyndlezu je bliZe objesnén v ndsledujicich p¥ikladech.
P*r¥1iklad 1

Disszobarvivo piipravené kopulaci diazotované 3-amino-4-chlorbenzoové kyseliny s 1,4~
-bisacetoacetylamino-2,5-dichlorbenzenem v moldrnim pom&ru 2:1 se pisobenim chloradnich ¥i-
nidel Jjako je thionylchlorid, chlorid fosfority, nebo fosgen pFevede na odpovidejic{ di-
chlorid dikarboxylové kyseliny. 22,4 g suchého dichloridu se rozmfchd v 266 g sm¥si poly-
propylenového oleje o primé&rné molekulové hmotnosti 300 & hustotd 0,83 g/cm3, p¥idd se
9,4 g 2-metyl-5-chloranilinu a za intenz{vniho michéni se suspenze zah¥ivé na 140 a%

145 %C po dobu 4 hodin. Po této dob¥ je kondenzace skonZena, produkt se izoluje filtraci

a promyvé horkou sm&si polymernich uhlovod{ki o prim¥rné molekulové hmotnosti 300 a husto-
t& 0,83 g/cm3, pek propylalkoholem nebo isopropylelkoholem nebo n-butylalkoholem s nakonec
vodou. Po usuSeni se ziskd 27,4 g Zlutého pigmentu.

Priklad 2

Disazobarvivo p¥iprevené kopulaci{ diszotované 3-amino-4-chlorbenzoové kyseliny s 1,4~
~bisacetoacetylamino-2,5-dimetylbenzenem v moldrnim pomdru 2:1 se pisobenim chlore¥nich &i-
nidel uvedengch v pFikladu 1 pfevede na odpovidejfci dichlorid dikarboxylové kyseliny.

30 g suchého chloridu se rozmichd v 383 g polypropylenového oleje o primérné molekulové
hmotnosti 300 a hustot¥ 0,85 g/cm3, pridd se 12,5 g 2-metyl-5-chlorenilinu a za intenzivniho
michéni{ suspenzen se zeh¥ivd ne 135 aZ 140 ¢ po dobu 4 hodin. Po této dob¥ je kondenzace
skon¥ena, produkt se izoluje filtrac{ a promyvé stejnym zplisobem Jako v p¥fkladu 1. Po usu-
Seni se ziskd 36 g %lutého pigmentu.

Pr{klad 3

Monoazobervive pPipravend kopulaci diazotoveného 2,5-dichloranilinu s 2-hydroxy-3-
-naftoovou kyselinou v molérnim pom&ru 1:1 se pisobenim chloradnich &inidel uvedenych v pP{-
kladu | pPevede ne odpovidejfici chlorid monokarboxylové kyseliny. 16,8 g suchého chloridu
se rozmichd v 350 g sm#si polypropylenového oleje o prim&rné molekulové hmotnosti 300 a
hustotd 0,85 g/cm” & ze intenzivnfho michéni se p¥i této hodnot¥ udrfuje 3 hodiny. Produkt
se pek izoluje filtraci = promyvd stejnym zplsobem Jako v p¥ikladu 1. Po usudeni se zfskd
16 g %erveného pigmentu.

PPr1iklad 4

8,2 g chloridu ziskaného pisobenim thionylchloridu nebo fosgenu ne mezibarvivo p¥ipra-
vené kopulaci diszotoveného 2-nitro-4-chloranilinu s 2-hydroxy-3-naftoovou kyselinou se
rozmichd ve 140 g polypropylenového oleje, a za dobrého michdni se b¥hem 30 a% 40 minut p¥i-
pustf 80 °C teply roztok 0,9 g 1,4-fenylendiaminu v 80 g polypropylenového oleje. Po dobrém
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rozmichéni se suspenze vyhfeje na teplotu 140 OC a pfi této teplotd udriuje za michén{ 4 a¥
6 hodin. Suspenze se za horke zfiltruje, kold¥ promyvé horkym polypropylenovym olejem, pak

propylalkoholem a nakonec vodou. Po vysudeni p¥i 80 %0 se zl{ské 8 g hn¥dého pigmentu ve for-
mé mdkkého préiku.

PREDMET VYNALEZU

Zptsob priprevy kondenzadnich disazopigmentd obsahujfcich ve své molekule dvé aZ ¥ty¥i
karbamidické skupiny obecného vzorce I a II, )
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kde Ry, R2, R4 a R5 Jsou H, C1, CH3 a R3 je vodik, chlor, metyl, nebo metoxyksrbonyl,
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. HoN NH, (VD)
Re

kde Rg a R7 medi dFfive uvedeny vyznam, vyznadeny tim, %e se kondenzace provédi v prost¥edi
polypropylenového oleje o primdrné mol. hmotnosti 200 a primérnd s obsahem nejvy3se 1,5
dvojné vazby na molekulu.
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