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Vyndlez se tykd zplsobu p¥ipravy N,N -bis-(azobenzen)-benzendikarboxamidu a jeho
alkyl derivdtd cbecného vzorce I

X X
A\,
@-S'Nm -@— NHCO —&J/—}— CUHN’@‘MN@ (1)

kde X zna&i vodik nebo alkyl Cl-Z’ skupiny -NHCO- jsou v polohdch 1,3 nebo 1,4 a jehoz

podstatou je kondenza&ni reakce 4-aminoazobenzenu nebo jeho alkyl derivétfi s dichloridy

1,3 nebo 1,4-benzendikarboxylovych kyselin v prostfedi vy$e vroucich indiferentnich roz-
pouStédel.

Z karboxamidt obecného vzorce I je v literatufe, CA, 29, 765, (1935), uvedena pfipra
va a pouziti N,N -bis(azobenzen)-1,4-benzendikarboxamidu jako jedna z modelovych létek ke
studiu optické rotace.

Tento dikarboxamid byl ziskdn zahfivdnim dichloridu kyseliny tereftdlové a &-amino-
azobenzenu na vedni 1ldzni aniZ by byly ddle uvedeny podrobnosti o pfipravé a kvalité zis-
kaného produktu, ktery je pouze charakierizovdn teplotou tdni vy35i, neZ 325 9. Je na-
snadé, Ze v literatufe uvedeny zpisob kondenzace postrddd technickou daleZitost, protoZe
zkuSenosti ukazuji, Ze pouhé zahfivdni na vodni 1l4dzni nesta&i k tomu, aby kondenzace pro-
béhla v technicky vhodnych parametrech.

Zpisobem podle tohoto vyndlezu lze N,N’-bis-(azobenzen)dikarboxamid obecného vzorce
I technicky a ekonomicky vyhodn& ziskat, jestli’e se provede kondenza&ni reakce &4-amino-~ L4
azobenzenu nebo jeho alkyl derivédtt obecného vzorce II

X X
@- N=N~®— NH, (ID)

kde X zna&i vodik nebo alkyl Cl_2 s dichleridy benzendikarboxylovych kyselin v prostie-
di benzenu, toluenu nebo jejich chlor nebo nitroderivdtt napfiklad v chleorbenzenu, tri-

chlorbenzenu, nitrotoluenu, popfipad& se tato rozpoustédla pouziji ve smEsich. Kondenzaé&-
ni reakce probihd v teplotnim rozmezi 110 aZ 200 °C. Chemickd reakce se usnadni zavdd&nim
inertniho plynu jako dusiku nebo provedenim reakce za sniZeného tlaku. Vzniklé N,N -bis-
-(azobenzen)dikarboxamidy obecného vzorce I se izolujf obdobn& jako nékteré zndmé jedno-

du§81i slouCeniny tohoto typu a lze je pouZit jako polotovary v syntéze dehtovych barviv
nebo jakoc meziprodukty pro vysoce pevnd a vysoce modulovd vldkna.

Podle tohoto vyndlezu provddénd kondenzace se vyznaduje pfekvapivé vysokym stupném
konverze dosahujicim v nékterych pfipadech 95 aZ 100 % th., coZ umoZfiuje provedeni kon-
tinudlni vyroby tak, Ze se roztoky kondenzaénich sloZek zavdd&ji do pritokového reaktoru
s dostatenou prodlevou v prostoru chemické pfemény.

NiZe uvedené pPiklady ilustruji zplsob vyroby N,N -bis(azobenzen)-dikarboxamidd obec-
neho vzorce I. Uvedené dily se u pevnych ldtek vztahuji na dily hmotnostni a u ldtek kapd-
nych na dily objemové.
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Pftiklad 1

7,9 dila 4-aminoazobenzenu se rozpusti v 50 dilech bezvodého o-dichlorbenzenu, za
michdni se pfipusti roztok 4,1 dil& dichloridu kyseliny tereftdlové 've 30 dilech o-dichla-
benzenu a smés se zah#ivd na teplotu 110 a% 130 °C po dobu 2 aZ 3 hodin. Vznikly kondenzét
lze izolovat napfiklad za tepla filtraci s ndslednym promytim ethanolem a vodou a potom
vysuenim pfi 105 az 120 °C. Ziskd se 9,95 dild dikarboxamidu, kterému potom 02 zdkladé
elementdrni analyzy a hmotnostniho spektra pfislusi sumdrni vzorec C32H24N602/m01. hmot.
524,55/ a strukturni vzorec

Ph-‘-N=N-@- NHCG-@- CDNH@-— N=N-Ph

Elementdrni analyza pro produkt o/mol hmot. 524,55/:
nalezeno 72,97 % C, 4,82 % H, 15,82 % N.

Jednd se o barevn& nevyraznou ldtku, kterd je v o-dichlorbenzenu a nitrobenzenu za horka
prakticky nerozpustnd. Zahfivdnim v mikroskopickém bodotavku a? do 350 °C nejevi zndmky
taveni, ani fyzikdlni pfemény. Podle potfeby se dichlorid kyseliny tereftdlové pouZije

v pfebytku 5 aZ 10 % mol, &imZ se upravuje pfipadny nedostatek tohoto ¢inidla, a také

se reakce urychli a fadné dokongi.

Pfiklad 2

Do roztoku 9,0 difld 4~amino—2',B-dimethylazobenzenu v 50 dilech bezvodého nitroben-
zenu se za michdni pfidd roztok dichloridu kyseliny tereftdlové ve 30 dilech rozpoustéd-
la a smés se zahfivd na teplotu 145 az 150 °C po dobu 2 aZ 3 hodin. Po skonteni konden-
zatni reakce se smé&s pfimo nebo po fed&ni ethanolem filtruje. Po regeneraci se odpadni
rozpouStédlo vraci do procesu nebo se ziskd ze 10,4 dild produktu teploty téni 331 a%
334 0C » kterému na zdkladé elementdrni analyzy a hmotnostniho spektra pfislu&i vzorec
N,N"-bis-4-(2 -methylfenylazo)-2-methylfenyl/-1,4-benzendikarboxamid strukturniho vzor-
ce

CHy CHy \ Gy \ CHs
@-N=N—@— NHCU‘@' CDHN-@— N=N'@

Elementdrn{ analyza pro C35H32N602 /mol.hmot. 580,66/
vypotteno:.74,46 % C, 5,55 % H, 14,47 % N, nalezeno 74,28 % C, 5,81 % H, 14,25 % N.

Vzhledové a rozpustnosti se tento dikarboxamid podobé produktu ziskanému podle pFikla-

du 1.

Postup pfipravy podle pfiklad 1 a 2 lze razné modifikovat napfiklad pouZitim jinych roz-
poustédel a nédsledujici dpravou teplotniho reZimu kondenzace v rozmezi 110 aZ 200 UC.

PEiklad 3

Do roztoku 7,9 dild 4-aminoazobenzenu v bezvodém o-dichlorbenzenu se za michdni vne-
se 4,1 aZ 4,5 dild dichloridu kyseliny isoftdlové a smés se zahfivd na teplotu 130 az
180 °c. Ziska se 1,3-benzendikarboxamid strukturniho vzorce
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Ph-N=N@ -NHCU-@- CUNH@— N=N-Ph

Elementdrni analyza 1,3-benzendikarboxamidu /mol. hmot. 524,55/
vypo&teno: 73,27 ¥ C, &,61 ¥ H, 16,02 % N,
nalezeno : 72,95 % C, 4,85 % H, 15,90 % N.

Pfriklad &

Do roztoku 9,0 dilid 4-amino-2 ,3-dimethylazobenzenu v nitrobenzenu se za michdni vne-
se 4,1 aZ &,5 dild chloridu kyseliny isoftdlové a sm@s se zahfivd na teplotu 130 aZ 180 %
a¥ do ukonteni reakce. Ziskd se 1,3-benzendikarboxamid strukturniho vzorce

CH-

CHs CHs \CHZ g
@-N:N@—NHCD CDNH@- N=N-<:>

Elementdrni analyza produktu

vypotteno: 74,46 % C, 5,55 % H, 14,47 Z N,
nalezeno : 74,62 % C, 5,36 ¥ H, 14,26 % N.

PR E D M ET VYNALEZU

Zpusob piipravy N,N -bis./azobenzen/benzendikarboxamidu a jeho alkyl derivdtd obec-

X X X Xy
@Nﬂ—@‘ NHCB—@" CUNH-@ N=N—@ ’ (1)

kde X zna&i vodik nebo alkyl Cl—2’ skupiny -NHCO- jsou v polohdch 1,3 nebo 1,4 kondenzag-
ni reakci &-aminoazobenzenu nebo jeho alkyl derivdtt vzorce II

X X
@-N:N—@-— NH,, (11)

kde X md vyse uvedeny vyznam, s dichloridy 1,4- nebo 1,3-benzendikarboxylovych kyselin,

ného vzorce I

vyznatujici se tim, Ze se reakce provdd{ v prostfedi benzenu, toluenu nebo jejich chlor
nebo nitroderivédtd pouzitych individudlng nebo ve smésich pEi teploté 110 aZ 200 .
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