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Sposéb otrzymywania nowych barwnikéw styrylowych

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymywania nowych barwnikéw styrylowych trudno rozpuszczal-
nych w wodzie, lecz rozpuszczajgcych si¢ zaréwno w hydrofilowych, jak i hydrofobowych rozpuszczalnikach
organicznych.

Barwniki otrzymywane sposobem wediug wynalazku przedstawiono za pomocg ogdlnego wzoru 1,
w ktérym A oznacza grupe cyjanowa, estryfikowang grupe karboksylows albo grupe N,N-dwualkiloaminokarbo-
nylowa, B oznacza rodnik alifatyczny o 1—4 atomach wegla, grupe cyjanoalkilenowa lub estryfikowang grupe
karboksyalkilenowy, X; oznacza atom wodoru lub chloru albo grupe metylowa, metoksylowa wzglednie etoksy-
lowa, X, oznacza atom wodoru albo X; i X, zamykaja wspdlnie szesciocztonowy pierscieri aromatyczny, Y
oznacza atom wodoru albo grupe metylowa, metoksylowa lub etoksylowa, R oznacza grupe alkilenows,
a R, — grupe alkilows. _

Omawiane barwniki réZnigy si¢ od znanych barwnikéw styrylowych obecnoscia ugrupowania

~R—-COOR
—N w czasteczce.
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Stwierdzono, ze rozpuszczalno$¢ omawianych barwnikéw w hydrofilowych badZ hydrofobowych rozpusz-
czalnikach organicznych jest uzalezniona od dtugosci faricuchéw weglowych w resztach R i R, oraz w podstawni-
ku B.

Sposobem wedlug wynalazku przeksztatca si¢ w pierwszej kolejnosci aming o ogélnym wzorze 2,
w ktérym symbole maja wyzej podane znaczenie, w aldehyd o ogélnym wzorze 3, w ktérym symbole maja wyzej
podane znaczenie. Syntez¢ aldehydu prowadzi si¢ dowolnym znanym sposobem, korzystnie metoda Wills-
meyer’a, dziatajac na wspomniang wyzej aming w temperaturze 80°C dwumetyloformamidem w obecnosci tleno-
chlorku fosforu. Po zakoriczeniu syntezy aldehydu rozciericza si¢ mas¢ poreakcyjng woda, przy czym aldehyd
wydziela si¢ w postaci oleju, ktéry oddziela si¢ od warstwy wodnej i poddaje nastg¢pnie, ewentualnie po uprzed-
nim wysuszeniu, kondensacji z dwunitrylem kwasu malonowego lub pochodna kwasu cyjanooctowego.
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Jako pochodne kwasu cyjanooctowego stosuje si¢ w sposobie wedtug wynalazaku estry tego kwasu i alko-
holi, zawierajacych 1—6 atoméw wegla albo amidy tego kwasu, podstawione przy azocie resztami alifatycznymi,
zawierajacymi 1—4 atoméw wegla. Proces kondensacji prowadzi si¢ korzystnie w temperaturze wrzenia, w srodo-
wisku alkoholi takich, jak metanol lub etanol, w obecnosci srodkéw redukujgcych, jak piperydyna. Otrzymuje si¢
jaskrawe zdicienie, odznaczajace si¢ bardzo dobrymi trwatosciami na $wiatto oraz trwalosciami termicznymi
w granicach 2-3 do 5w skali pigciostopniowej. Termiczne trwatosci tych barwnikéw zaleza od rodzaju podsta-
wnikéw, zawartych w czasteczce barwnika. Najwyzsze trwatosci termiczne posiadaja barwniki, zawierajgce duza
ilo$¢ podstawnikéw o dtugich taricuchach.

Omawiane barwniki barwig hydrofobowe widkna syntetyczne, gtéwnie poliestrowe, poliamidowe, octano-
we i poliakrylonitrylowe z kapieli wodnych metoda wyczerpywania lub napawania, suszenia i utrwalania ter-
micznego, a takze z kapieli rozpuszczalnikowych, metoda napawania, suszenia i dogrzewania.

Do barwienia z kapieli wodnych stosuje si¢ otrzymywane sposobem wedltug wynalazku barwniki w postaci
zdyspergowanych proszkéw lub zawiesin, ktére przygotowuje si¢ w taki sam sposéb, jak proszki i zawiesiny
barwnikéw zawiesinowych. Przygotowane z tych proszkéw kapiele wzglednie zawiesiny sa bardzo trwate i nie
wykazuja zjawiska aglomeracji ani wytracania si¢ barwnikéw nawet po dtuZszym ogrzewaniu kapieli w tempera-
turze wrzenia.

Do barwienia z kapieli rozpuszczalnikowych stosuje si¢ omawiane barwniki w postaci proszkow, nie zawie-
rajacych srodkéw dyspergujacych albo w postaci roztworéw o wysokiej koncentracji barwnika, wynoszacej do
30%. Sporzadzanie z omawianych barwnikéw roztworéw o tak wysokim stezeniu jest mozliwym dzigki bardzo
dobrej rozpuszczalnosci tych barwnikéw w rozpuszczalnikach organicznych, si¢gajacej w przypadkach dtugich
taficuchéw weglowych w podstawnikach R, R; i B 400 g/l.

Wynalazek ilustruja nastgpujace przyktady, z ktérych czesci i procenty oznaczaja czesci i procenty wago-
we.

Przyktad I.Do 100 czesci dwumetyloformamidu wkrapla si¢ podczas mieszania w temperaturze
0—5°C 30 czgsci tlenochlorku fosforu, po czvm w temperaturze 10°C dodaje si¢ do masy reakcyjnej 42,1 czgsci
estru dwuizoheksylowego kwasu 2-metoksy-5- metyloanilino-M,N-dwuoctowego. Catosé ogrzewa si¢ do tempera-
tury 80°C i utrzymuje w tych warunkach w ciagu 4 godzin. Masg¢ reakcyjna chtodzi si¢ nastgpnie do temperatury
40°C i wylewa na 40 czesci wody zlodem oraz zobojetnia amoniakiem do pH = 7—8. Wydzielony w postaci
oleju aldehyd oddziela si¢ od warstwy wodnej, przemywa woda i suszy w temperaturze 40—50°C. Wysuszony
aldehyd rozpuszcza si¢ w 60 czg¢sciach metanolu, dodaje do otrzymanego roztworu 8 czesci dwunitrylu kwasu
malonowego oraz piperydyne w ilosci okoto 1% w stosunku d:; masy reakcyjnej i ogrzewa calo$¢ w temperaturze
wrzenia w ciggu 5 godzin. Z masy reakcyjnej wytrgca si¢ z6tty barwnik, ktéry po ochtodzeniu masy odsacza sig,
przemywa metanolem i suszy. ‘

Postgpujac sposobem, opisanym w przyktadzie I, przy uzyciu jako zwigzkéw wyjsciowych amin aroma-
tycznych oraz pochodnych kwasu malonowego lub cyjanooctowego, podanych ponizej w tabeli, otrzymuje sig
z6tte barwniki o ogélnym wzorze 1. Przez odpowiedni dobdr amin aromatycznych i pochodnych kwasu malono-
wego albo cyjanooctowego uzyskuje si¢ barwniki o réznych rozpuszczalnosciach w rozpuszczalnikach organicz-
nych i réznych trwatosciach termicznych.

Tabela
Pochodna kwasu malonowego
Przyktad Amina aromatyczna lub cyjanooctowego
11 ester butylowy kwasu anilino-N-cyjanoetylo-N-octowego dwunitryl kwasu malonowego
I ester dwuetylowy kwasu 1-naftyloamino-N,N-dwuoctowego cyjanooctan heksylu
‘v ester metylowy kwasu 3-metylo-N-etyloanilino-N-octowego dwunitryl kwasu malonowego
A\ ester dwubutylowy kwasu N,N-dwumetylocyjanacetamid
- . ). .2,5-dwumetoksyanilino-N,N-dwuoctowego
\/ ester dwuheksylowy kwasu dwunitryl kwasu malonowego
2,5-dwuetoksyanilino-N,N-dwuoctowego o
Vil ester butylowy kwasu N-butyloanilino-N-kapronowego N,N-dwubutylocyjanacetamid
VIII ester butylowy kwasu 3-chloro-N-etyloanilino-N-octowego dwunitryl kwasu malonowego
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Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania nowych barwnikéw styrylowych o ogélnym wzorze 1, w ktdrym A oznacza grup¢
cyjanowa, estryfikowana grupe karboksylowg albo grupe N,N-dwualkiloaminokarbonylowa, B oznacza rodnik
alifatyczny o 1-4 atomach wegla, grupe cyjanoalkilenowg lub estryfikowana grupe karboksyalkilenows, X,
oznacza atom wodoru lub chloru albo grupe metylowa, metoksylowa wzglednie etoksylowa, X, oznacza atom
wodoru albo X, i X; zamykaja wspdlnie szesciocztonowy pierscieri aromatyczny, Y oznacza atom wodoru albo
grupe metylowa, metoksylowa lub etoksylowa, R oznacza grupe alkilenowa, a R, — grupe alkilowa, na drodze
syntezy aromatycznych aldehydéw dowolnym znanym sposobem, korzystnie metoda Willsmeyer’a, przez reakcje
aminy aromatycznej z dwumetyloformamidem w obecnosci tlenochlorku fosforu i nastepnej kondensacji otrzy-
manego aldehydu z dwunitrylem kwasu malonowego lub pochodnymi kwasu cyjanooctowego, znamien -
ny tym, ze jako zwigzek wyjsciowy w syntezie aromatycznych aldehydow stosuje si¢ zwigzek o ogélnym
wzorze 2, w ktérym symbole maja wyzej podane znaczenia, a jako pochodne kwasu cyjanooctowego w reakcji
kondensacji z wytworzonymi w ten sposéb aromatycznymi aldehydami o ogélnym wzorze 3, w ktérym symbole
maja wyzej podane znaczenia, stosuje si¢ estry kwasu cyjanooctowego i alkoholi, zawierajacych 1—6 atoméw
wegla albo amidy tego kwasu, podstawione przy azocie resztami alifatycznymi, zawierajacymi 1-4 atomoéw

wegla.
4
NC
/\ - @ N\/R— COOR,
A gy B

1 72
wzor 1
Y
N

X X,
w2or 2

~R—COOR 4
B

_ R— COOR,
N B

O=HC N

¥ %

wzér3



	PL97750B2
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


