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Vyndlez se tykd zpisobu piipravy stabilni krystalové modifikace ferveného dis-

perzniho barviva vzorce:

Ci

CH,-CH,~0COCH
OZN@N=NN< 2 2 3

/3| p-(2-chlor-4-nitrofenyl-azo)-N-(2-acetoxy-
ethyl)anilino]-propionitril/.

Barvivo se pfFipravuje znamym zplsobem
(Cs. pat. 126 075) kopulaci diazotovaného
2-chlor-4-nitro-anilinu s N-g-acetoxyethyl-N-
-B-kyanethyl-anilinem. U tohoto barviva na
zaklad®d difraktogramfi a DSC-termogrami
byly identifikovany 4 krystalové modifika-
ce v zavislosti na zpsobu pripravy.

PF¥i kopulaci se barvivo vylutuje prevaz-
n& v jemné krystalické formé& cihlového za-
barveni.

Tato krystalovd modifikace je nejméné
stabilni; pPechdzi ¢dstetné uZ za chladu po
deldi dobé, rychleji za vysSich teplot v mo-
difikace stabiln&i$i. Dle DSC ma teplotu ta-
ni 98°C, tavenina vSak ihned rekrystaluje
ve stabiln! modifikaci s teplotou tdni 123,5
stupiitt Celsia. ZahFiva-li se zfiltrovana ne-
stabilni pasta ve vodné suspenzi, nebo za-
hi¥fva-li se prfimo suspenze barviva po ko-
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CHz-CHZ- CN

pulaci po otupeni silné kyseliny z diazo-
tace alkédliemi, rekrystaluje barvivo snadno
pii 60 aZ 70°C prevaZné ve fialové jehlicky
metastabilnl modifikace s difraktogramem
IV. typu. .

Jak modifikace III, tak modifikace IV, ne-
jsou z koloristického hlediska vyhodné, ne-
bot jejich disperze v barvici 1l4zni pfi tep-
lotach kolem 100 °C rekrystaluji v nejsta-
bilngjsi &Eervenou modifikaci 1. typu, coZ
je doprovazeno zhrubnutim disperze. To ma
nepfiznivé diisledky na stdlosti a egalitu
vybarveni. Metastabilni jasn& Cervend mo-
difikace s difraktogramem II. typu méd men-
31 vyznam, protoZe se v ni barvivo p¥i syn-
téze vyluduje dosti zFidka. Av3ak i tato mo-
difikace pPechazi pfi teplotdch kolem 100
stupiit Celsia ve stabilni I. modifikaci. Z
uvedeného vyplyva, Ze z koloristického hle-
diska je nejvhodngjsi krystalova modifika-
ce I. typu, kterda v oblasti hlavniho nataho-
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vani barviva (90 aZ 110°C) pi#i VT-barveni
polyesteru poskytuje nejstabiln&j$i disper-
ze.

Bylo zjist&no, Ze disperzni fervené barvi-
vo sloZeni uvedeného nahoie se zisk4d repro-
dukovatelné ve stabilni krystalové modifi-
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kaci I. typu, provadi-li se vyluovani za
oCkovani jemné& dispergovanym barvivem
této modifikace.

Zpisob pripravy stabilni krystalové mo-
difikace barviva vzorce:

Ci
CH,—CH,—0COCH,
ot~y nen Gy O

kopulaci diazotovaného 2-chlor-4-nitroanili-
nu s N-g-acetoxyethyl-N-g-kyananilinem, fil-
“traci barviva po kopulaci, suspendovanim
ve vodé, popiipad& za pridavku povrchovéd
aktivni l4tky a za tpravy hodnoty pH re-
akéni smési alkdliemi na 4 aZ 7 a zahfatim
smési na teplotu 60 aZ 100 °C spofiva podle
vynédlezu v tom, Ze se ke komponentdm ko-
pulace piipadné& do vytvofené suspenze pfi-
ddva 0,05 az 10 % disperze barviva v jeho
stabilni krystalové modifikaci o velikosti
¢dstic mensi neZ 5 wm.

Priprava se provadi bud tak, Ze se barvi-
vo vyloudené v nestabilni III. modifikaci
suspenduje v 5 aZ 50 dilech vody, p¥id4
nukleatni disperze barviva ve stabilni 1.
modifikaci v mnoZstvi 0,05 aZ 10 %, po¢i-
tano jako barvivo 100procentni, na barvive
upravované a smés se zahi¥ivd na 50 aZ 100
stuptitt Celsia, €imZ nastane rekrystalizace
ve stabilni I. modifikaci.

Vyhodné&jsi je provést ofkovani nuklead-
ni disperze piimo p¥i kopulaci tim, Ze se
tato disperze piid4 v mnoZstvi 0,05 aZ 10 %
bud do roztoku diazotovaného 2-chlor-4-
-nitroanilinu, nebo do roztoku hydrochlori-
du N-acetoxyethyl-N-kyanethyl-anilinu nebo
do obou pfed kopulaci.

Nuklea¢ni disperze se pFiddvd zndmym
Zzplisobem, napfiklad mletim barviva stabil-
ni I. modifikace s miniméln& 10 9% lignin-
sulfonanovych, & jinych dispergétordi, p¥i-
padné& se pouZije ekvivalentniho mnoZstvi
findlniho kapalného ¢&i prdskového disperz-
niho barviva stabilni 1. modifikace.

Barvivo se pri nukleované kopulaci vy-
louti ve velmi jemné formé& stabilnf I. mo-
difikace, kterd pomalu filtruje a obtiZns
se promyvd. Navic jako vSechna poloamori-
ni barviva se obtiZné disperguje a jeho dis-
perze pii barveni dosti snadno aglomeruje.

Proto je vyhodné pievést toto barvivo
termickou tipravou ve vhodn&j$i krystalic-
kou formu. ProvAadi se to tim, Ze bud barvi-
vo zfiltrované po kopulaci se suspenduje
v 5 aZ 50 dilech vody a suspenze se zahfi-
vd na 70 aZ 100°C. Nebo lze op#t zahfivat
na 70 aZ 100 °C primo suspenzi barviva vy-
loueného pfi kopulaci, pfiem# za tcelem
sniZeni hydrolyzy se doporuduje otupit alka-
liemi zbytek kyseliny solné z diazotace.

CH2—CH2-CN

V pripadé nukleované kopulace nedoch4-
zi k rekrystalizaci nestabilni modifikace ve
stabilni, nybrZ k narfstu Kkrystald stejné
modifikace, ktery probihd pomaleji. P¥Fi
obou zplsobech termickych tprav je vy-
hodné pouZit 0,5 aZ% 10 % solubilizaénich
povrchové aktivnich latek, které jednak so-

lubilizuji nekopulujici vedlej8i latky obsa-

Zené v technické kopulatni komponents
(napfiklad N-acetoxyethylacetanilid), jed-
nak zvySenim rozpustnosti barviva urychlu-
j jeho krystalizaci a pripadn& modifikuji
jeho Kkrystalickou formu a tim p¥Fiznivé
ovliviiuji dispergovatelnost.

Solubilizagni povrchov& aktivni latky se
§ vyhodou pfidavaji spoletnd s nukleaé&ni
disperzi prfed kopulaci nebo pired vyhriva-
nim suspenze nebo v piipad& dvoji filtrace
v obou stadiich, tj. pFed kopulaci i pred
zahIivdnim suspenze, pii¢emZ v obou sta-
diich mohou byt riizné.

Jako povrchov& aktivni latky se solubili-
zaénim uéinkem moZno pou#it:

a) zndmych anionickych dispergéatorii
ligninsulfonanovych nebo syntetickych, fe-
nolsulfonanovych, jako je napfiklad kon-
denzdt m-Kresolu a Sch#fferovy kyseliny
se sifiCitanem sodnym a formaldehydem

b]) neinogennich tenzidi ethylenoxidové-
ho typu, sloZeni R-(0CzH4),-OH, kde R =—
= alkyl-, alkylfenyl- o délce alkylového
Fetézce C4_20, n = 4 — 30

c) anionaktivnich tenzidi sulfonanového
typu sloZeni R-SOsH, kde R je alkyl, alkyl-
fenyl- o délce alkylového iet&zce Ca_20,
n=4— 30

Nasledujicl p¥iklady ilustruji provedent
podle vynalezu.

PFiklad 1

8,65 g (0,05 mol) 2-chlor-4-nitroanilinu se
diazotuje za pFitomnosti 0,15 mol kyseliny
solné koncentrované a 30 g ledu, 0,05 mol
2,5 N dusitanu sodného. Roztok diazoniové
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soli se zfedi 1,5 | vody, pfida se 0,5 g kyse-
liny dodecylbenzensulfonové rozpusténé v
10 m! vody a do roztoku se pfi 0°C vkape
roztok kopulaténi komponenty pripraveny
rozpudténim 22,5 g technického 52% N-g-
-acetoxyethyl-N-g-kyanethylanilinu rozpus-
téného ve smési 10 g ledu a 5 ml kyseli-
ny solné koncentrované. Po skongené ko-
pulaci se d&ervené barvivo nestabilni ITIL.
modifikace odsaje. Odsatd pasta se rozmi-
cha ve 200 ml vody, pifidd nukleacni dis-
perze odpovidajici 0,1 g ¢istého barviva
stabilni I. modifikace dispergované 20 %
ligninsulfonového dispergatoru mletim. Sus-
penze se za michan{ b8hem pdl hodiny za-
hieje na 80°C a pii této teploté micha dal-
§{ pf@ll hodinu. Nato se za horka zfiltruje
a promyje vodou. Ziskd se 45 g 40% pasty
barviva ve formé& &ervenych plochych jehli-
gek dle difraktogramu [. modifikace. Dis-
pergace do findlni formy se provadil zna-
mym zptisobem mletim s kombinaci lignin-
sulfonanu a polykondenzace kresol-Schéf-
ferova kyselina—siti¢itan sodny—formalde-
hyd. Ziska se barvivo s dobrou stabilitou
disperze pri VT-barveni polyesteru. Prova-
di-li se zahPivdni suspenze surového barvi-
va bez nukleatni pfisady, rekrystaluje ne-
stabilni I1II. modifikace ve fialové jemnse
jehli¥ky metastabilni IV. modifikace se sni-
Zenou stabilitou disperze pfi barveni.

P¥iklad 2

Diazotace 2-chlor-4-nitro-anilinu se prova-
di stejn® jako v piikladu 1. K roztoku di-
azoniové soli pred kopulaci se pFida 0,4 g
neinogenniho tenzidu (adukt oleylalkoho-
lu s 20 mol ethylenoxidu) s nukleacni dis-
perzi odpovidajici 0,1 g barviva L modifi-
kace a kopuluje se stejn& jako v piredcho-
zim pripadé roztokem kopulacni kompo-
nenty. Po skonéeni kopulace se zbytek Ky-
seliny solné otupi 8 g hydroxidu sodného
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na pH 4,8 a suspenze surového barviva dle
difraktogramu I. modifikace se zahfiva 1
hodinu na 80 °C. Filtraci a promytim se zis-
k4 45 g 41,5% pasty stejnych vlastnosti ja-
ko podle pfikladu 1.

Priklad 3

Diazotace 2-chlor-4-nitroanilinu se prova-
di stejnd jako v piedchozich pfikladech;
roztok diazoniové soli je vSak vkapavan do
roztoku kopuladni komponenty. Ta se pfi-
pravi rozpusténim 19,3 g 60% N-acetoxye-
thyl-N-kyanethyl-anilinu v 10 g ledu a 5 ml
kyseliny solné koncentrovaneé. Roztok se
zfedi 800 ml ledové vody, pfida 0,6 g poly-
kondenzatu m-kresol-Schdfferova Kkyselina
-sifigitan sodny-formaldehyd, jako nukleac-
ni piisada praskové findlni disperzni barvi-
vo odpovidajici 0,2 g €isté stabilni 1. modi-
fikace a za michdni pFi 0°C se b&hem 5
minut vnasi roztok diazoniové soli. Po
skonéeni kopulace se stejné jako v prikladu
2 acidita otupi 8 g hydroxidu sodného a
suspenze se zahtivd jednu hodinu na 80 °C.
Filtraci se ziskd 21 g 48% pasty I. modi-
fikace.

Pr¥iklad 4

Diazotace se provadi stejné& jako v pli-
kladu 1 aZ 3. K roztoku diazoniové soli se
pfed kopulaci piidd 0,5 g dodecylbenzen-
sulfonanu sodného a nuklealni disperze z
0,1 g barviva v I. modifikaci. Surové barvi-
vo z kopulace se zfiltruje a termicka upra-
va se provadi 1 hodinu zahfivanim na 80 °C
suspenze odsdté pasty ve 100 ml vody, v
ni¥ je rozpudténo 0,3 g polykondenzatu m-
-kresol-Schifferova kyselina-sifiitan sodny-
-formaldehyd. Ziskad se 90 % barviva v L
modifikaci ve formé& plochych CcCervenych
jehliek s vlastnostmi jako v piedchozich
piikladech.

PREDMET VYNALEZU

Zpiisob piipravy stabilni krystalove modifikace barviva vzorce:

: CH,—CH,~OCOCH.

kopulaci diazotovaného 2-chlor-4-nitroani-
linu s N-g-acetoxyethyl-N-g-kyanethylanili-

nem, filtraci barviva po kopulaci, suspendo-
vdnim ve vods, plPipadng za pfidavku
povrchové aktivni 14tky a za dpravy hodno-
ty pH reakéni smé&si akdliemi na 4 az 7 a

N
CH2--CH2-CN

zah¥atim smési na teplotu 60 aZ 100 °C vy-
znateny tim, e se ke komponentam kopu-
lace, popfipadé do vytvofené suspenze pfi-
dava 0,05 a¥? 10 9 stabilni krystalové mo-
difikace pFipravovaného barviva o velikosti
gastic mensi neZ 5 um ve formé disperze.
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