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分散黄棕��
���合成工艺的改进�

陈 苏 兰
（无锡染料厂，江苏无锡������）

摘 要：对重氮化温度、偶合反应时反应物的浓度和偶合组分中双氰乙基苯胺的用量对反应收率

的影响进行了研究，提高了产品的收率�
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分散黄棕��
���系偶氮型分散染料，它是由

邻氯对硝基苯胺经重氮化制得邻氯对硝基苯胺重

氮盐，再与�，��双氰乙基苯胺进行偶合，反应完成

后再经过滤、砂磨、干燥而得�按现行生产工艺，反

应收率不太理想�作者对该产品的合成工艺进行了

改进研究［�，�］�

$ 实验内容

$%$ 邻氯对硝基苯胺的打浆

在���0�的烧杯中，加入
�5的盐酸和工业

邻氯对硝基苯胺，在常温下打浆�-，得到淡黄色悬

浮液�

$�& 重氮化

在����0�的烧杯中，加入上述悬浮液，将温

度降到�6左右，在液面下快速加入亚硝酸钠溶

液�加毕，用淀粉碘化钾试纸和刚果红试纸分别确

认亚硝酸钠和盐酸量是否足够，然后在两者均过量

及一定温度下反应�-，添加少量尿素，搅拌����7

0!�，静置�

$�’ 双氰乙基苯胺的溶解和析出

在���0�的烧杯中，加入定量的盐酸及固体

双氰乙基苯胺，搅拌，待其全溶后，以细流状加入到

盛有底水的烧杯中而析出，加入速度不宜过快�

$�( 偶合

在����0�的烧杯中，加入上述析出的双氰乙

基苯胺溶液，降温到�6左右，然后，在������7-

内滴加邻氯对硝基苯胺重氮液，滴完后在��6以

下保温反应����-，反应过程中，经常用对硝基苯

胺重氮盐溶液和�酸溶液来判断重氮组份和偶合
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组份的过量情况，反应终点为双氰乙基苯胺消失，

重氮盐稍过量�反应完成后，过滤、干燥�

� 结果与讨论

通过对重氮化反应温度、偶合反应时的体积及

双氰乙基苯胺的含量等几个因素对反应收率的影

响进行了研究，找到了最佳工艺条件�

��� 重氮化温度的影响

�种不同温度下的重氮化的数据列于表��

由表�可知，当重氮化反应的温度从����

升高到����时，合成所得染料的色光和滤饼相

对强度差异不大，但收率降低��左右�	��
号的

重氮化温度与现生产条件相接近，因此，降低重氮

化温度可提高产物的收率�在气温高的夏季，严格

控制反应温度，显得更为重要�

��� 偶合反应浓度的影响

试验结果列于表��

表� 重氮化的结果

����� ����	
���
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�

序号
邻氯对硝基苯

胺用量／�

双氰乙基苯

胺用量／�

物质的量

之比
重氮温度／�

原染料

质量／�
色光

滤饼相

对强度
收率／�
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注：���号是����下的重氮化结果，	��
号是����下的重氮化结果�

表� 反应结果
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序号
邻氯对硝基苯

胺用量／�

双氰乙基苯

胺用量／�

物质的量

之比

重氮盐

体积／��

偶合体

积／��

原染料

质量／�
色光
滤饼相

对强度
收率／�
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注：表中列出的偶合体积是指偶合反应结束时的体积，它与偶合反应时的浓度和酸度是密切相关的�体积越大，浓度和酸

度越小；体积越小，浓度越大�

从表�中可以看出，偶合反应的体积越小，反

应收率越低，���号的平均收率为�������当体

积增加到���
��左右时，收率明显提高，	��


号平均收率为�	����，较前者提高了��
	��

��� 偶合组份双氰乙基苯胺的质量对反应收率的

影响�

试验结果列于表��

从表�可以看出，使用含量较低的双氰乙基苯
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胺合成染料，原染料的收率较低，平均收率仅为

������，而且色光也不能保证，强度偏低�使用合

格的双氰产品的平均强度为���，平均收率为

������，较前者提高了	������

在找出了影响反应收率的主要因素后，将其最

佳工艺条件应用到大生产中，工业化生产投料�

批，六批生产试验结果列于表
中�

表� 双氰乙基苯胺质量对反应收率的影响

����� ��������	
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序号
邻氯对硝基苯胺

质量分数／� 用量／�

双氰乙基苯胺

批号 质量分数／� 用量／�

原染料质

量／�
色光

滤饼相

对强度
收率／�
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注：邻氯是同一批号、双氰		�		批和		��批均为某厂的产品

表� 扩大试验的结果
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批号
邻氯对硝基

苯胺用量／��

双氰乙基

苯胺用量／��
物质的量之比

折	���染

料得量／��
色光
滤饼相

对强度

扩散性

能／级
平均收率／�
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注：每批得量间的差异可能是由于砂磨和喷雾干燥过程中物料的残留造成�

从表
中可以看出，色光合格的有
批，单锅合

格率达到�����（考核指标为���），扩散性能合格

为	����平均收率为�	�
�，大生产收率略低于小

试，这是因为大生产时偶合桶体积只有�����，由

于受到设备条件的限制，所以大生产每批投料���

����，偶合体积在�����左右，偶合浓度介于表�

所列数据之间（将表�中投料量扩大	����倍，则

表�中的	�
批体积为�����，���批体积为

	�
���）�因此，大生产的收率也在表�中列出的

平均收率����	������
�之间�实践证明，大生

产的结果与小试相符合�

� 结 论

邻氯对硝基苯胺重氮化时，重氮化温度应控制

在����，偶合时的浓度不宜过高，若投料	

����，则偶合体积控制在	������	
����为宜�

另外，不合格的双氰乙基苯胺应杜绝使用�
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