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Sposéb wytwarzania nierozpuszczalnych w wodzie barwnikéw
' monoazowych

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia nierozpuszczalnych w wodzie barwnikéw mo-
noazowych. ’

Stwierdzono, e uzyskuje sie cenne, nierozpu-
szczalne w wodzie barwniki monoazowe o 0g6l-
nym wzorze 1, w ktérym podstawnik X woznacza
atom wodoru lub chlorowca lub grupe alkilows,
alkoksylowa, fenoksylowa, nitrowa lub karboalko-
ksylowa, podstawnik Y oznacza atom wodoru lub
chlorowca lub grupe alkilowg, alkoksylowa, ni-
trowg lub tréjfluorometylows, Z oznacza atom
wodoru lub chlorowca lub grupe tréjfluoromety-
lowa, przy czym jezeli X oznacza grupe nitrowa,
wowezas Y ma wyzej podane znaczenlie z wWy-
jatkiem grupy tréjfluorometylowej, R2 oznacza
reszte naftalenowa, w ktérej grupy azowa, hydro-
ksylowa i grupa amidu kwasu karboksylowego sg
w polozeniach 1, 2, 3 1 ktéra ewentualnie jest pod-
stawiona atomami chlorowca lub grupami alko-
ksylowymi, R3 oznacza reszte fenylenowag lub
dwufenylenowg, w ktérej grupy -NH- i -CO-
zajmuja wzgledem siebie polozenie para i ktéra
ewentualnie jest podstawiona atomem chlorowca
lub grupg alkilowg lub alkoksylows, a R, ozna-
cza atom wodoru lub reszte arylowa, ewentualnie
podstawiong atomami wodoru lub grupami alki~-
lowa, alkoksylows, fenoksylowsa, tr6jfluorometylo-
wa lub karboalkoksylows, jezeli halogenek kwasu

_ karboksylowego o ogblnym wzorze 2 w ktérym X,

Y i Z maja wyzej podane znaczenie, a Hal ozna-
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cza atom chlorowca kondensuje sie z aming o
ogbélnym wzorze 3 w ktérym R, i Ri majg wyzej
podane znaczenie lub jezeli zwigzek dwuazowy
aminobenzenu o wzorze 8 sprzega sie z naftolem
o ogélnym wzorze 4, w ktérych to wzorach wszy-
stkie symbole majg wyZej podane znaczenie.

Szczegblnie cenne barwniki uzyskuje sie, jezeli
chlorek kwasu karboksylowego o wzorze 5 kon-
densuje si¢ z aming o wzorze 6 lub 7, przy czym
we wzorach tych V oznacza atom wodoru lub
chlorowca albo grupe alkilowa, X oraz X, ozna-
czajg atomy wodoru lubchlorowca, grupy alkilowe,
alkoksylowe, fenoksylowe albo karboalkoksylowe, Y
oraz Y, oznaczaja atomy wodoru i chlorowca, grupy
alkilowe, alkoksylowe lub tréjfluorometylowe, Z
oznacza atom wodoru 1lub chlorowca lub grupe
tréjfluorometylows, X2 oznacza atom wodoru lub
chlorowca albo grupe alkoksylows, Z, oznacza
atom wodoru lub chlorowca albo grupe tréjfluo-
rometylowa, a n oznacza liczbe 1 lub 2.

Chlorki kwasowe 0 wzorze 2 otrzymuje sie przez
sprz¢ganie zdwuazowanych pochodnych amino-
benzenu, nie zawierajacych w polozeniu m —
grupy karbonyloaminowej, a zwlaszcza zdwuazo-
wanych amin o wzorze 8, z kwasem 2,3-hydroksy-
naftoesowym, zwlaszcza takim jak o wzorze 10,
w ktébrym X, ma wyzej podane znaczenie.

Jako skladniki dwuazowe nalezy wymienié na-
stepujgce aminy: 2-chloro-4-metyloanilina, 2-chlo-
ro-4-metoksyanilina, 2-chloro-4-nitroanilina, 2, 4-
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-dwuchlorcanilina, 2, 5-dwuchloroanilina, 2, 5-
-dwubromoanilina, 2, 4, 5-tr6jchloroanilina, 2-chlo-
ro-5-metyloanilina, 2-chloro-5-metoksyanilina, 2-
-chloro-5-nitroanilina, 2, 4-dwumetyloanilina, 2-
-metylo-4+chloroanilina, 2-metylo-4-metoksyanilina,
2-metylo-4-nitroanilina, 2-metylo-4-chloroanilina,
2-metoksy-4-chloroanilina, 2-metoksy-4-metyioani-
lina, 2-metcksy -4-nmitroamlina, 2-metoksy-5-chio-
roaniina, 2-metoksy-5-nitroanilina, 2-nitro-4-chio-
roanilina, 2-nitro-4-metyloaniina, 2-nitro-meto-
ksyanilina, 2-metoksy-4-chloro-5-metyloanilina,
3-tréjfiucrometyloanilina, 2-chioro-5-tréjfluorome-
tyloanilina, 2, 4-dwuchlorc-5-tréjfluorometyioani-
lina, 4-chloro-2-tréjfiuorometyloanilina, 2-metcksy-
-5-tr6jfluorometyloanilina, 2-fenoksy-5-tréjf.uoro-
metyloaniina, 2-[p chlorofenoksy-5- tréJf‘ruoromety-
loaniina. .

Karboksylowe pochodne barwnikéw azowych
traktuje sie §rodkami przeprowadzajgcymi kwasy
karboksylowe-w ich halogenki, takimi jak np.
chlorki lub bromki, np. halogenkami fosforu, ta-
kimi jak pigciobromek fosforu, tréjchlorek fosfo-
ru, pieciochiorek fosforu, tlenochlorki fosforu, a
- zwlaszeza chlorek fionylu. Reakcje te przeprowa-
dza sie [kowrzystme w obojetnych, organicznych
rozlpuszczalrnmcach, jak = dwumetylofosformamid,
chlorobenzyny, mp. mono- lub dwuchlorobenzen,
toluen, ksylen lub nitrobenzen, a W przypadku
uzycia pieciu ostatnio ‘wymieniodych rozpuszczal-

nikéw eweéntualnie z dodatkiem dwumetyloforma-

midu.

Przy otrzymaniu halogenkéw kwasdéw karboksy-
lowych z reguly korzystnie jest wytworzone w
wodnym $rodowisku zwigzki azowe uprzednio wy-
suszyé lub uwolnié azeotropowo od wody przez
ogrzewanie do wrzenia z organicznym rozpusz-
czalnikiem. Azeotropowe suszenie mozna prowa-
dzi¢ bezpoSrednio przed traktowaniem - §rodkiem
przodujacym wytwarzania halogenku' kwasowego.

Otrzymane chlorki kwasowe o wzorze 2 konden-
suje sie 'z monoaminami o wzorze 3 {otrzymywa-
nymi przez kondensacje chlorku np. kwasu p-ni-
trobenzoesowego, kwasu 3-metylo-4-nitrobenzoeso-
wego lub 4#-nitrodwufenylo-4-karboksylowego z
amoniakiem lub aryloaming, zwlaszcza o wzorze
10, w ktérym X, Y, oraz Z, maja wyzej podane
znaczenie i nastepujgca po tym redukcje otrzy-
manego arylidu kwasu nitroarylokarboksylowego
do aminv).

Jako eminy o wzorze 10 stosuje sie np. aniline,
2-, 3- lub 4-chloroaniling, 2, 4-dwuchloroaniling,
2, 5-dwuchloroaniline, 2, 5-dwubromoaniline, 2, 4,
5-tr6jchloroaniline, 2-chloro-5-metyloaniline, 2-
chloro-5-metoksyaniline, 2-metylo-4-chloroaniline,
2-metylo-5-chloroaniline, 2-metylo-5-metoksyani-
line, 2-metoksy-4-chloroaniling, 2-metoksy-5-chlo-
roaniline, 2-metoksy-5-metyloaniling, 2-metoksy-4-
-chloro-5-metyloaniline, 3-tréjfluorometyloaniline,
2-chloro-5-tr6jfluorometyloaniline, 2, 4-dwuchloro-
-5-tr6jfluorometyloaniline, 4-chloro-2-tr6jfluoro-
metyloaniling, 2-metoksy-5-tréjfluorometyloaniline,
2-fenoksy-5-tréjfluorometyloaniline, 2, 5-bis-tréj-
fluorometyloaniline, .ester metylowy kwasu 3-ami-
nobenzoesowego, ester metylowy kwasu 2-amino-
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-5-chlorobenzoesowego, 1- lub 2-naftyloamme, 5,
8-dwuchlcro-1-aminonaftalen. '

Stosujac ten sposéb wedlug wynalazku, ktéry
polega na sprzeganiu zwigzku dwuazowego zdwu-
azowanych pochodnych aminobenzenu o wzorze 8
przy podanych oznaczeniach podstawnikéw X, Y,
Z z naftolem o wzorze 4, a zwlaszcza z naftolem

.0 wzorze 11, w ktérym wszystkie podstawniki ma-

ja wyzej podane znaczenie, uzyskuje sie nowe
barwniki, jezeli uzyty zwigzek dwuazowy amino-
benzenu nie ma grupy amidu kwasu karboksylo-
wego w ‘polozeniu meta do grupy aminowej. Skia-
dnik bierny o wzorze 4, w ktérym R, R3 i R, ma-
ja wyzej podane znaczenie, otrzymuje sie przez
kondensacje halogenku kwasu 2, 3-hydroksynafto-
esowego z aming o wzorze 3, w ktérym R3 i R4
maja wyzej podane znaczenie.

‘ Sprzeganie przeprowadza sie przy stopniowym

dodawaniu wodno-alkalicznego roztworze skladni-

ka biernego do kwa$nego roztworu- soli dwuazo-
niowej. Ilo§é alkalii, uzytg do rozpuszczania skila-
dnika biernego ustala sie tak, aby wystarczyla do
zobojetnienia  kwasu mineralnego, wytwarzajgcego
sie podczas sprzegania z soli dwuazoniowej. Ko-
rzystne jest prowadzenie procesu sprzegania przy
warto§ci pH = 4 — 6 'ora_z nastawienie tej war-
buforowej, takiej
jak np. sole, zwlaszcza sole alkaliczne, kwasu
mréwkowego, fosforowego, a zwlaszcza octowego.
Alkaliczny roztwor ' sktadnikd biernego sporzadza

dyspergujacego lub emulgujacego, takiego jak np.
sulfonian aralkilowy, jak dodecylobenzenosuifo-
nian lub s6]l sodowa kwasu 1, 1’-naftylometanc-
sulfonowego, produkty polikondensacji tlenkéw al-
kilenowych, jak produkt dziatania tlenku etylenu
na III-rzedowy oktylofenol, nastepnie estry alki-
lowe sulforycynoolem1an6w np. - sulforycyno-olei-
nianéw n-butylu,

Dyspersja skiadnika biernego moze tez korzyst-
nie zawieraé ochronne koloidy, np. metyloceluloze
lub zmniejszenie ilo§ci obojetnych, w wodzie tru-
dno rozpuszczalnych lub nierozpuszczalnych, or-
ganicznych rozpuszczalnik6w, jak np. aromatycz-
nych weglowodoréw, ' ewentualnie chlorowcowa-
nych lub nitrowanych, jak benzen, toluen, ksylen,
chlorobenzen, dwuchlorobenzeny ‘lub nitrobenzen
oraz alifatyczne chloroweglowodory, jak np. czte-
rochlorek wegla lub tréjchloroetylen, a takze or-
ganiczne rozpuszczalniki mieszajace sie z woda,
jak aceton, metyloetyloketon, metanol, etanol lub
izopropanol,

Sprzeganie mozna tez korzystnie prowadzié w
ten sposéb, ze kwasny roztwér soli dwuazoniowej
Iaczy sie w spos6b ciagly w dyszy mieszalniczej z
alkalicznym roztworem skladnika obojetnego
przy czym nastepuje natychmiastowe sprzeganie
si¢ skladnikéw. Nalezy zwrécié uwage na to, aby
skiadniki czynne i bierne znajdowaly sie w dy-
szy mieszalniczej ' w iloSciach réwnomolarnych,
przy czym korzystnie jest stosowaé niewielki nad-
miar skiadnika biernego. Najprociej uzyskuje sie
to przez kontrolowanie warto§¢i pH cieczy w dy-
szy -mieszalniczej. Nalezy tez zapewnié¢ silne mie-
szanie si¢ obu roztworéw w dyszy. Pozostajaca za-
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Wiesine barwnika odprowadza sie z dyszy mieszal-

niczej w sposdb ciggly i oddziela barwnik -za po-~ .

moca filtrowania.

Barwnik otrzymywane sposobem wedlug wy-.
nalazku s cennymi barwnikami nierozpuszczal-
nymi w wodzie, nadajacymi sig do r()znych zastp-
sowan, np. w bardzo duzym rozdrobmemu mozna
je stosowaé do barwienia sztucznego jedwabiu i
wiskozy lub eter6w albo estré6w celulozy lub po-
liamidéw, wzglednie poliuretanéw albo poliestrow
w masie przedzalniczej oraz do wykwaszania za-
barwionych lakéw lub baz lakowych, roztworéw
albo produktéw z acetylocelulozy, nitrocelulozy,
naturalnych i syntetycznych zywic, jak zywice po-
limeryzacyjne lub kondensacyjne, np. aminopla-
sty, zywice alkilowe, fenoplasty, poliolefiny, jak
polistyren, chlorek poliw:nylu, polietylen, polipro-
pylen, poliakrylonitryl, guma, kazeina, silikon
i zywice silikonowe. Poza tym mozna je korzyst-
nie stosowaé przy wytwarzaniu pateczek barwig-
cych, preparatéw kosmetycznych lub pityt lamino-
wanych.

W nizej podanych przyktadach, o ile inaczej nie
zaznaczono, czeSci i procenty oznaczaja cze§ci i
procenty wagowe.
Przyktad I
nego przez sprzeganie

33,6 czeSci barwnika, otrzyma-
dwuazowanego azotynem
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-jac ogrzewa w ciggu 1.
80°C. Po ochlodzeniu mieszaniny reakcyjnej w'je-

nylu-i 1- czescig- dwumetyloformamidu -i -miesza~
godziny’ w temperat irze

dnolicie krystalicznej chlorek kwasu monokarbo- .
ksylowego barwnika oddziela sie za pomocg _m-
tracji, przemywa zimnym benzenem i suszy pod
zmniejszonym ciénieniem w temperaturze 60°C.
4,13 czeSci tego chlorku w mieszaninie- z 2,58 cze-
§ci 4-chloroanilidu kwasu 4-aminobenzoesowego -
i 400 czeSciami o-dwuchlorobenzenu  ogrzewa
sie w ciggu 14 godzin w temperaturze 145°C. Na-
stepnie krystaliczny trudnorozpuszczalny pigment
cdsgcza sig na gorgco, przemywa: gorgcym O-Gwil-
chlorobenzenem, wrzgcym alkoholemn i goracq
woda i suszy pod zmniejszonym ci$nieniéem w tem-
peraturze 80°C. Otrzymany barwnik o wzorze 12
stanowi pomaranczowo-czerwony pigment trudno
lub wecale nierozpuszczalny w zwyklych rozpusz-
czalnikach, barwigcy folie z chlorku poliwinylu
oraz laki na odcienie czerwone o bardzo dobrej
odporno$ci na Swiatto, m1lgracJe i przelaklerowy-
wanie.

W spos6b analogiczny do wyzej opisanego z je-
dnopier§cieniowych skladnikéw czynnych, poda-
nych w kolumnie I i skladnikéw biernych, poda-
nych w kolumnie' II zamieszczonej ponizej tabli-
¢y, mozna otrzymywaé kwasy monokarboksylowe

sodowym w Srodowisku rozciefniczonego kwasu sol- barwnikéw azowych, poddajgc chlorki kwaséw
nego  5-tréjfluorometylo-2-chloro-1-aminobenzenu monokarboksylowych barwnikéw monoazowych
z kwasem 2, 3-hydroksynaftoesowym, miesza sie 30 reakcji z 1 molem aromatycznej, dwupierScienio-
z 600 czeécxamJ benzenu, 14 czeSciami chlorku tio- wej monoaminy, wymienionej w kolumnie III tej
Tablica 1
I » m TII v
1. | 2-chloro-5-tréjf.uoro- kwas 2, 3-hydroksynaf- | anilid kwasu 4-aminobenzoeso- |- pomarafi- |
metyloanilina toesowy wego cZOWY
2. » » 4’-metoksyanilid kwasu 4-amino- ”
benzoesowego
3. 2, 4, 5-tr6jchloroanilina i 4-chloroanilid kwasu 4-amino- szkarlatny
benzoesowego
4.| 2, 5-dwuchloroanilina » 4-metoksyanilid kwasu 4-ami- »
nobenzoesowego
5. ” » 2”, 5”-dwumetyloanilid kwasu 4- »
aminodwufenylo-4-karboksy-
lowego
6. » » 2”-chloro-5"-tré6jfluorometylo- »
anilid kwasu 4-aminodwufenylo-
-4’-karboksylowego
7. » " anilid kwasu 4-aminodwufenylo- | z6ltawo-
-4-karboksylowego czerwony
8. » . amid kwasu 4-aminodwufenylo- szkariatny
-4'-karboksylowego ‘
9. | 2-chloro-5-tréjfluoro- - ” h .
i metyloanilina
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10. | 2-chloro-5-tréjfluoro- kwas 2, 3-hydroksymna- | 2’, 5-dwuchloroanilid kwasu-4- | szkarlatny
metyloanilina ) | ftoesowy " | aminobenzoesowego
11.| 2-chloro-5-tréjfluoro- kwas 2, 3-hydroksynaf- | 2’-chloro-5-tréjfluorometylo- »
metyloanilina toesowy anilid kwasu 4-aminobenzoeso-
wego
12, » ”» ” »
13. » kwas 6-bromo-2, 3-hy- [ 4-metoksyanilid kwasu 4-amino- »
droksynaftoesowy benzoesowego
14. » kwas 6-metoksy-2, 3- » »
~hydroksynaftoesowy
15.| 2, 5-dwuchloroanilina kwas 2, 3-hydroksynaf- | (2’-chloro-5-tréjfluorometylo)- pomaran-
toesowy -anilid kwasu 4-amino-3-metylo- | czowy
benzoesowego
16.| 2, 4, 5-tréjchloroanilina ” » »
17 | 2-metylo-4-chloro- » amid kwasu 4-aminodwufenylo- | szkarlatny
anilina -4’-karboksylowego
18. » ” 27, 5”-dwuchloroanilid kwasu 4- | brunatno-
-aminodwufenylo-4’-karboksy- pomaran-
lowego CZOWY
19. | ester metylowy kwasu » amid kwasu 4-aminodwufenylo- | pomaran-
2-aminobenzoesowego -4’-karboksylowego CZOWY
20. ’ » 4”-metoksyanilid kwasu amino- niebiesko-
dwufenylo-4’-karboksylowego czerwony
21. ester etylowy kwasu 2 amid kwasu 4-aminodwufenylo- »
2-aminobenzoesowego -4’-karboksylowego
22.| amid kwasu 4-amino- | kwas 2, 3-hydroksynaf- | amid kwasu 4-aminodwufenylo- | tzerwony
benzoesowego toesowy -4-karboksylowego
23. » ) 2”, 5”-dwuchloroanilid kwasu 4- | szkarlatny
-aminodwufenylo-4’-karboksy-
lowego
24.| 2-chloro-5-tr6jfluoro » 4”-acetyloaminoanilid kwasu 4- | pomaran-
-metyloanilina -aminodwufenylo-4’-karboksy- CZOWYy
lowego
25. » W monometyloamid kwasu 4-ami- | pomaran-
nodwufenylo-4’-karboksylowego CcZOWYy
26.| 2, 5-dwuchloroanilina . amid kwasu 4-aminobenzoeso- | szkarlatny
wego
27.| 2, 4, 5-tréjchloroanilina » ” »
28. | 2-metoksy-4-chloroani- . » czerwony
lina
29.| 2-nitro-4-metoksy- » 2”, 5”-dwuchloroanilid kwasu 4- | czerwony
. anilina -aminodwufenylo-4’-karboksy-
lowego
szkartatny
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.81.| 2-fenoksy-5-tr6jfluo= kwas 2, 3-hydroksyna- | 2”, 5”-dwuchloroanilid kwasu 4- | szkarlatny
rometyloanilina HMoesowy ~aminodwufenylo-4’-karboksy-
lowego
.32. | 2-metoksy-5-tr6jfluo- ” amid kwasu ' 4-aminodwufenylo- | czerwony
rometyloanilina ) -4’-karboksylowego )
.33. | 2-p-chlorofenoksy-5- kwas 2, 3-hydroksynaf- | amid kwasu 4-aminodwufenylo- | szkarlatny
\ -tr6jfluorometyloanili- toesowy -4’-karboksylowego |
na
.34.| 2-nitro-4-metyloanilina » » "
5. 3| 2-metylo-5-chloroanili- " » »
na ’

tablicy. W kolumnie IV tablicy podano odcien fo-
lii z chlorku poliwinylu, zabarwionej tym pigmen-
tem,

Przyktad II 9,8 czefci 5-tréjfluorometylo-2-
-chloro-1-aminobenzenu wprowadza sie do mie-
:szaniny 15,0 cze§ci lodu, 25 czeSci 30% kwasu sol-
nego, 10 czeSci lodowatego kwasu octowego i mie-
:sza w ciagu godziny. Nastepnie dodaje sie lodu az
.do uzyskania temperatury —3°C i w ciagu 5 mi-
‘nut wprowadza sie 13,4 czeSci roztworu 4 n azoty-
nu sodowego tak, ze papierek jodowo-skrobiowy
wykazuje wyraznie niebieskie zabarwienie. Na-
.stepnie wkrapla sie dalsze 2,6 czeSci 4 n azotynu
.sodowego i miesza w ciggu 1 godziny w.tempera-
turze 5°C, po czym dodaje sie wodny roztwor
kwasu sulfaminowego az do zaniku niebieskiego
zabarwienia papierka jodowo-skrobiowego.

Oddzielnie rozpuszcza sie 20,7 cze$ci 4’-meto-
ksyanilidu kwasu 5-(2’-hydroksy-3’-naftoiloamino)-
--benzoesowego w 50 cze§ciach etanolu, 10 czgSciach
30% wodeorotlenku sodowego, 200 czeSciach wody
i 100 czeSciach eteru monoetylowego glikolu ety-
lenowego. Do roztworu dodaje sie 1 cze§é pro-
«duktu kondensacji 8 moli tlenku etylenu i 1 mo-
la p-III-rzedowego oktylofenolu i nastgpnie wy-
traca naftol przez dodanie 70 czeSci — lodowa-
tego kwasu octowego i dobre mieszanie. Sprzega
.sie przez dodanie opisanego wyzej w tym przy-
kladzie roztworu dwuazowego, przy zachowaniu
warto§ci pH = 3 — 4 oraz w temperaturze 40°C.
W celu zakonhczenia sprzegania miesza sie w tej
‘temperaturze w ciggu 2 godzin, zakwasza zawie-
.sine pigmentu kwasem siarkowym wobec papier-
ka kongo i odsgcza. Osad przemywa sig gdraca
‘wodg az do zaniku jonéw chloru i
zmniejszonym ci§nieniem w temperaturze 90°C.
Otrzymuje sie z dobrg wydajnoSciag pomaraniczo-
wo-czerwony barwnik pigmentowy o wzorze 13,
barwiacy sztuczne tworzywa, jak chlorek poliwi-
‘nylu i laki na odcienie pomararnczowo-czerwone 0

-dobrej odporno$ci na $§wiatlo, migracje i przela-

kierowywanie.

Przyktad IIL 19,6 czeSci 5-tr6jfluorometylo-
--2-chloro-1-aminobenzenu dwuazuje sie i przesg-
cza w sposéb opisany w przykladzie II. Oddziel-
nie rozpuszcza sie 43,3 cze§ci 4”-metoksyanilidu
kwasu 4-(2’-hydroksy-3’-naftoiloamino)-benzoeso-
-wego w zimnej mieszaninie 150 czeSci eteru mono-

suszy pod.

20

30

35

40

45

50

etylowego glikolu etylenowego i 100 czeSci 30%
wodorotlenku sodowego. Oba roztwory, w razie
potrzeby rozcieficzone woda, rozprowadza sie w
spos6b ciagly do dyszy mieszalniczej, w ktérej na-
stepuje natychmiastowe sprzeganie sie skladnikéw.
Dopiyw roztworéw reguluje sie tak, aby warto$§é
PH w dyszy wynosila 5,5. Temperatura powinna
wynosié 35°C, przy czym reguluje sie ja dodajac
do roztworéw wode. Powstalg zawiesing barwni-
ka odsgcza sie i osad przemywa, miesza go z mie-
szaning zlozong z 20 czeSci wody, 110 eteru mono-
etylowego glikolu etylenowego i 100 cze$ci o-dwu-
chlorobenzenu i nastepnie odsgcza. Pozostalo§é na
filtrze przemywa si¢ najpierw eterem monoetylo-
wym glikolu etylenowego, a nastepnie metanolem
i suszy pod zmniejszonym ci$nieniem w tempera-
turze 80°C. Otrzymany z teoretyczng niemal wy-
dajnoScig barwnik odpowiada co do odcienia, czy-
stoci, rozdrobnienia i wlasciwo§ci wybarwienia
barwnikowi otrzymanemu w spos6b opisany w
przykladzie I, nr 2 tabeli.

Szczegblnie korzystne rozdrobnienie otrzymane-
go barwnika uzyskuje sie, jezeli do roztworu skila-
dnika dwuazowego lub skladnika sprzegania do-
da sie anionowy lub niejonowy $rodek zwilzajacy
np. s6l sodowg kwasu N-benzylo-p-heptadecylo-
benzimidazolodwusulfonowego.

Przyktad 1IV. 65 czeSci stabilizowanego
chlorku poliwinylu, 35 cze§ci ftalanu dwuoktylu
i 0,2 czeSci barwnika otrzymanego w spos6b opi-
sany w ustepie 2 przykladu I miesza sie i prze-
walcowuje na dwuwalcowym kalandrze w ciggu
8 minut w temperaturze 140°C. Otrzymuje sie po-
maraficzowo zabarwiong foli¢ o bardzo dobrej od-
pornoSci na §wiatto i migracje.

Zastrzezenia patentowé

1, Spos6b wytwarzania nierozpuszczalnych w
wodzie barwnik6w monoazowych o ogbélnym wzo-
rze 1, w ktérym X oznacza atom wodoru lub chlo-
rowca lub grupe alkilowg lub alkoksylows, feno-
ksylows, nitrowa lub karboalkoksylowg, Y oznacza
atom wodoru lub chlorowca lub grupe alkilowa.lub
alkoksylowa lub nitrowag lub tréjfluorometylows,
Z oznacza atom wodoru lub chlorowca lub grupe
tr6jfluorometylows, przy czym jezeli X oznacza
grupe nitrows, wéwczas Y ma wyzej podane zna-
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czenie lecz nie oznacza grupy tr6jfluorometylowej,
R2 oznacza reszte naftalenows,

boksylowego umiejscowione sg w potozeniach 1, 2,
3 i ktéra ewentualnie jest podstawiona atomami
chlorowca lub grupami alkoksylowymi, R, ozna-
cza resztg fenylenowa lub dwufenylenows, w kt6-
rej grupy -NH- j -CO- zajmuja wzgledem siebie
polozenie para i ktéra ewentualnie jest podsta-
wiona atomami chlorowca lub grupa alkilowa lub
alkoksylowsa, a R, oznacza atom wodoru lub resz-
te arylowa, ewentualnie podstawiong atomami
wodoru lub grupami takimi jak alkilowa, alkoksy-
lowa, fenoksylowa, tréjfluorometylowa lub karbo-
alkoksylowa, znamienny tym, ze halogenek kwasu
karboksylowego o ogélnym wzorze 2, w ktérym
X, Y i Z majg wyiej podane znaczenie, a -Hal
oznacza atom chlorowca, kondensuje sie z aming
o ogblnym wzorze 3, w ktérym R, i R, maja wy-
%ej podane znaczenie, lub’ zwigzek dwuazowy a-
minobenzenu o ogbélnym wzorze 8 sprzega sie z
naftolem o agblnym wzorze 4, w ktérych to wzo-
rach wszystkie podstawniki majg wyzej podane
znaczenie, )

/

Y
/M2
2
CONH—R, —CONH—R,

Wzor 1

HzN-R3— C(N" -Rq

wzor 3

w ktérej grupy. -
azowa, hydroksylowa i grupa amidu kwasu kar="
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2. Spos6b wedlug. zastrz. 1, znamienny tym, ze-
chlorek kwasu karboksylowego g wzorze 5 kon--

‘densuje sie¢ z aming o wzorze 6, przy czym w wy-

mienionych wzorach V oznacza atom wodoru lub
chlorowca lub grupe alkilows, X oraz X, ozna--
czajg -atomy wodoru lub-chlorowca lub grupy al-
kilowe, alkoksylowe, fenoksylowe, albo karboal-
koksylowe, Y oraz Y1 oznaczajag atomy wodoru.
lub chlorowca, grupy alkilowe, alkoksylowe lub.
grupy tréjfluorometylowe, Z oznacza atom wodo- ,
ru lub chlorowca lub grupe tr6jfluorometylows,.
X, oznacza atom wodoru lub chlorowca albo gru-
pe alkoksylows, Z, oznacza atom wodoru lub
chlorowca albo grupe tréjfluorometylowg, a n.
oznacza warto§é liczbowg 1 lub 2.

3. Spos6b wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze
zwigzek dwuazowy aminy -0 wzorze 8 sprzega. sie:
naftolem o wzorze 11, w ktérych to wzorach X, X,,.
Xz, Y, Y,, vV, Z, Z, oraz n majg wyzej podane
znaczenie.

4. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
halogenek kwasu karboksylowego o ogblnym wzo--
rze 5 kondensuje sie z aming o wzorze 7, w kt6-
rych to wzorach wszystkie symbole majg wyzei
podane znaczenie.

R o
CONH —R,—CONH—R,

Wzor 4 .
L
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