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Sposéb wytwarzania stalych soli dwuazonowych
z 1-amino-4-nitrylobenzenéw podstawionych w polozeniu 2 i 5
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Udzielono 2 lutego 1943
Pierwszenstwo: 27 grudnia 1937 (Niemcy)

O mozliwosci wydzielania zwiazkéw
dwuazonowych za pomoca kwasu benzeno-
jednosulfonowego dotychczas malo co
wiadomo. Wedlug patentu niemieckiego nr
572 268 przyjeto nawet, ze kwas benzeno-
jednosulfonowy nie reaguje wcale z roz-
tworami soli dwuazonowych. W przeciw-
stawieniu do tego okazalo sie, ze zwiazki
dwuazonowe z zasad o pewnym sktadzie
tworza z kwasem benzenosulfonowym so-
le, dajace si¢ wydzieli¢ (poréw. np. pa-
tenty niemieckie nr 532 685 (przyktad VII)
i nr 647 667 oraz francuski patent dodat-
kowy nr 47 549 do patentu nr 805 402).

Przy opracowaniu tej dziedziny okaza-
o sie, ze znaczna liczba zwiazkéw dwu-

azonowych o rozmaitym skladzie nie daje
sie¢ wydzieli¢ w postaci soli benzenosulfo-
nowych albo tylko w mierze techmicznie
niedostatecznej; inne zwiazki dwuazono-
we za$ daja si¢ dobrze wydzielié, wyka-
zuja jednak wtedy rozpuszczalnosé, nie
wystarczajaca zupelnie do celéw technicz-
nych.

Obecnie stwierdzono, ze sole dwuazo-
nowe I-amino-4-nitrylobenzenéw, podsta-
wionych w polozeniu 2 i 5, mozna wydzie-
li¢ z ich roztworé6w wodnych w postaci
stalych soli benzenojednosulfonowych. Te
sole dwuazonowe wykazuja dobra roz-
puszczalno$é i trwatosé. Po zmieszaniu
ich ze zwykle stosowanymi §rodkami roz-
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cieficzajacymi mozna je przerabia¢ na
trwale cenne sole nadajace sie do barwie-
nia.

Przyktad I. 100 czesci wagowych
I-amino-5-metylo-2-chloro-4-nitrylobenze-
nu dwuazuje si¢ w temperaturze 20°—
250C w 200 czesciach wagowych kwasu
nitrozylosiarkowego o 40% wagowych.
Po ukoriczeniu dwuazowania wylewa sie
mase zdwuazowana do 150 cze$ci wago-
wych lodu i 120 czesci wagowych wody,
plucze naczynie, w ktérym odbywalo sig
dwuazowanie, 80 czesciami wagowymi
wody, a do otrzymanego roztworu dodaje
si¢ 100 czesci wagowych siarczanu amo-
nowego. Nastepnie przesacza si¢ roztwor
dwuazowy, zadaje ogrzanym do mniej wie-
cej 65C roztworem 104,4 czesci wago-
wych kwasu benzenojednosulfonowego w
postaci soli sodowej w 180 czesciach wa-
gowych wody, przy czym mnalezy dbac¢
o dobre chlodzenie zewnetrzne, aby tem-
peratura nie przekroczyla 20°C. Wydzie-
lanie soli dwuazowej koticzy si¢ po doda-
niu 200 czesci wagowych soli glauberskiej.

Po zwyklej przerdbce wykariczajacej
otrzymuje sie z dobra wydajnoscia sol
kwasu benzenojednosulfonowego, stano-
wiaca po wysuszeniu bladozétty proszek
krystaliczny o dobrej rozpuszczalnosci
i trwalosci. Mozna ja ze zwykle stosowa-
nymi $rodkami rozciericzajacymi przera-
biaé¢ na s6l do barwienia.

Przyktad II. 100
1-amino-2,5- dwumetoksy-4-nitrylobenzenu
dwuazuje si¢ w temperaturze 16° — 15°C
w 410 czesciach wagowych 15%p-owego
kwasu solnego za pomoca 39,9 czesci
wagowych azotynu sodowego,
czcnego w 60 czesciach wagowych wo-

czesci wagowych

rozpusz-

dy. Po przesaczeniu straca si¢ s6l dwu-
azowsa z roztworu dwuazowego za pomo-
cg ogrzanego do mniej wiecej 65°C roz-
tworu 97,4 czesci wagowych kwasu ben-
zenojednosulfonowego w postaci soli so-
dowej w 170 czesciach wagowych wody.
Stracanie wuzupelnia si¢ przez dodanie
95 czesci wagowych soli glauberskie;.

Po zwyklej przerdobce wykarczajacej
otrzymuje sie z dobra wydajnoscia benze-
nosulfonian, stanowigcy po wysuszeniu
z6lty proszek krystaliczny o dobrej roz-
puszczalnosci i trwalosci.

Sposéb wedtug wynalazku niniejszego
mozna ta sama lub podobng metoda prze-
prowadzi¢ rowniez i przy zastosowaniu in-
nych zasad o wymienionym skladzie, np.
I-amino-2,5-dwuchloro-4-nitrylobenzenu,
I-amino-2-chloro-5-metoksy-4-nitryloben-
zenu, I-amino-2-bromo-5-metylo-4-nitrylo-
benzenu, I-amino-2,5-dwumetylo-4-nitrylo-
benzenu, I-amino-2,5-dwubromo-4-nitrylo-
benzenu, I-amino-2,5-dwuetoksy-4-nitrylo-
benzenu.

Zastrzezenie patentiowe.

Sposob wytwarzania staltych soli dwu-
azonowych z I-amino-4-nitrylobenzenéw,
podstawionych w polozeniu 2 i 5, zna-
mienny tym, Ze sole dwuazonowe wymie-
nionych zwigzkéw straca sie w postaci
statej z ich roztworé6w wodnych za pomo-
ca soli kwasu benzenojednosulfonowego.
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