Warszawa, 3 stycznia 1935 r.

o PATEN G O%h 290

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ
OPIS PATENTOWY

Nr 20772.

KL 22 a, 29 /20

I. G. Farbenindustrie Aktiengesellschaft
(Frankfurt n. M., Niemcy).
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Stwierdzono, ze mozna otrzymaé cenne
nierozpuszczalne w wodzie barwniki azo-
we, sprzegajac 2,6-dwuchlorowco-1,4-dwu-
aminobenzeny, jednodwuazowane w poto-
zeniu 4, z arylidami kwasu 2,3-oksynafto-
esowego lub ich pochodnemi, podstawione-
mi w reszcie naftalenu, przyczem obie skla-
dowe barwnika nie powinny zawieraé grup
sulfonowych, ani karboksylowych.

W ten sposéb otrzymuje si¢ barwniki o
dobrej odpornoséci; w szczegélnosci nalezy
zaznaczyé, ze barwniki te sa bardzo od-
porne na dzialanie kwasé6w, mimo obecno-
$ci wolnej grupy aminowej w czasteczce.
Barwniki, otrzymane wedlug niniejszego
wynalazku, moga znalez¢ zastosowanie przy

wytwarzaniu pigmentéw, jak réwniez przy
otrzymywaniu trwalych zabarwied i dru-
kow na wloknach roslinnych i zwierze-
cych.

Sposéb niniejszy posiada szczegdlne
techniczne znaczenie, poniewaz umozliwia
otrzymywanie brunatnych odcieni drukiem
bezposrednim na jednej i tej samej zapra-
wie obok innych odcieni, jak np. pomarasn-
czowego, czerwonego, niebieskiego i czar-
nego, zapomocs, jednego zwiazku dwuazo-
wego, co dotychczas bylo mozliwe tylko w
razie uzycia mieszanin odpowiednich zwigz-
kéw.

Przy wytwarzaniu barwnikéw niniej-
szych na wléknie korzystnie jest stosowa¢



4-jednodwuazowe zwiazki 2,6-dwuchlorow-
co-1,4-dwuaminobenzenéw w postaci u-
trwalonych soli dwuazowych, jak np. dwu-
azonowych siarczanéw, dwuazonowych ary-
losulfonianéw, podwéjnych chlorocynko-
wych soli dwuazonowych.

Przyklad 1. 177 czésci wagowych 2,6-
dwuchlero-1,4-dwuaminobenzenu dodaje sie
do mieszaniny, skladajacej sie z 305 czesci
wag. kwasu solnego 20°Bé i 3540 czesci wa-
gowych wody, i otrzymang zawiesine soli
chlorowodorowej zadaje sie powoli roztwo-
rem 72 czesci wagowych azotynu sodowego
w 150 czesciach wagowych wody. Powstaly
jednodwuazowy roztwor wlewa sie do roz-
tworu 276 czesci wagowych 2,3-oksynaf-
toyloaminobenzenu w rozcieficzonym tugn
sodowym, do ktérego dodano sedy w ilosci,
potrzebnej do zwiazania nadmiaru kwasu
mineralnego, oraz oleju tureckiego. Wy-
dzielony barwnik odsacza sie i dokladnie
przemywa. Mieszajac dokladnie otrzymany
barwnik w wilgotnym lub suchym stanie
sposchem, stosowanym zwykle w przemysle
lakieréw barwnikowych, z podtozem, np.
blanc fixe lub wodzianem glinu, otrzymuje
si¢ niebiesko-bordoczerwony barwnik pig-
mentowy.

Przyktad II. Dobrze wygotowana i wy-
suszona przedze bawelniana napawa sie
roztworem, zawierajacym w litrze 4,5 ¢ I-
(2°.3° - oksynaftoylo - amino) - 2.5-dwume-
toksybenzenu, 9 cm?® tugu sodowego 34°Bé
i 10 cm? oleju tureckiego, wyzyma doktad-
nie i wywoluje obojetnym lub stabo zakwa-
szonym kwasem octowym roztworem dwu-
azowym, zawierajacym w litrze 1,77 g 2.6-
-dwuchloro-1.4-dwuaminobenzenu w posta-
ci zwigzku jednodwuazowego; zabarwiona
przedze nastepnie plécze sie i namydla.

Otrzymuje sie zabarwienie bordo o do-
brej odpornosci na dziatanie $wiatla.

Na sztucznym jedwabiu wiskozowym
powstaje z tego samego zwiazku dwuazo-
wego 1-(2°.3'-oksynaftoylo-amino)-4-mety-
lo-benzenu zabarwienie granatowe.

Przyktad III. Przedze bawelniang, u-
przednio poddang obrébce wedtug przykta-
du II, napawa sie roztworem, zawieraja-
cym  w litrze 7,5 g 1-(2°.3'-oksynaftoylo-
amino) -4-metoksy - 2 - metylo - benzenu, 13
cm?® tugu sodowego 34'Bé i 15 cm® oleju tu-
reckiego, i wywoluje wedlug przykla-
du II.

Otrzymuje sig¢ ciemnokoryntowz zabar-
wienie o bardzo dobrej odpornosci na dzia-
lanie swiatla.

Przyklad IV. Dobrze wygotowana i wy-
suszong, przedze bawelniang napawa sie
roztworem, zawierajacym w litrze 6,5 g I-
(2°.3° - oksynaftoylo - amino) - 2 - metylo-
benzenu, 10 cm® lugu sodowego 34'Bé i
10 cm® oleju tureckiego, wyzyma dobrze i
wywoluje obojetnym lub siabo zakwaszo-
nym kwasem octowym roztworem dwuazo-
wym, zawierajacym w litrze 2,66 g 2.6-
dwubromo-1.4-dwuaminobenzenu w postaci
zwigzku jednodwuazowego; zabarwiona
przedze nastepnie plécze sie i namydla.

Otrzymuje sie czerwonawobronzowe
zabarwienie o dobrej odpornosci na dzia-
tanie swiatta.

Przyklad V. Przedze bawelniana, pod-
dana uprzednio zwyklej obrébce, napawa
sie¢ roztworem, zawierajacym w litrze 4 ¢
1 - (2°.3° - oksynaftoylo - amino) - 4 - meto-
ksynaftalenu, 8 cm® tugu sodowego 34°Bé
i 10 cm® oleju tureckiego, wyzyma dobrze i
wywoluje obojetnym lub stabo zakwaszo-
nym kwasem octowym roztworem dwuazo-
wym, zawierajacym w litrze 2,22 g 2-chlo-
ro-6-bromo-1.4-dwuaminobenzenu w posta-
ci zwiazku jednodwuazowego; zabarwiona
przedze nastepnie plécze sig i namydla.

Otrzymuje sie brunatnogranatowe
barwienie o dobrej odpornosci na dzialanie
$wiatla.

Przyktad VI. Drukowanie tkaniny, za-
prawionej zaprawa naftolowa. Poddawang
drukowaniu tkaning napawa sie roztworem,
zawierajgcym w litrze 20 g /-(2°.3°-oksynalf-
toylo-amino)-2-metoksybenzenu, 30 cm? o-

Za-



leju tureckiego i 30 cm® lugu sodowego
34°Bg¢, i suszy. Tak zaprawiona tkanine ma-

drukowuje si¢ obiema nizej podaneml mie- -

szaninami:

a) farba drukarska do otrzymywanla
zabarwienia brunatnego, zawierajaca:

23 g kwasnego siarczanu zwiazku jed-

nodwuazowego, otrzymanego z
2.6 -dwuchloro-1.4-dwuaminoben-
zenu o zawartosci 54%. czystej
zasady, wedlug patentu niemiec-
kiego Nr 586355,
450 cm3 wody,
12 g octanu soduy,
500 g obojetnego zagestnika, zawiera-
jacego skrobie i tragant, oraz
15 g 50%-go kwasu octowego.

b) farba drukarska do otrzymywania
zabarwienia pomarariczowego, zawierajaca:

57 g borofluorku zwiazku dwuazowe-

go, otrzymanego z I-amino-3-
chlorobenzenu o zawartosci 15,1 %
czystej zasady,

428 cm3 wody,

15 g 50% -go kwasu octowego, oraz

500 g obojetnego zagestnika, zawieraja-

cego skrobie i tragant.

Po nadrukowaniu tkaniny suszy si¢ ja.
a nastepnie plécze goracym roztworem so-
dy (zawierajacym w litrze 2 g kalcynowa-
nej sody) i namydla, gotujac.

Otrzymuje si¢ czerwonawobronzowe
zabarwienie obok jaskrawego pomarar’lczo-
wego zabarwienia,

Przyklad VII. Druk wywabowy. Tkani-
ne, napojona roztworem wedlug przykladu
VI, wywoluje si¢ zwyklym sposobem zapo-
moca, roztworu, zawierajacego w 1000 cm?
zimnej wody 29 ¢ podwéjnej chlorocynko-
wej soli 4-jednodwuazowego zwiazku, o-
trzymanego z 2,6-dwuchloro-1.4-dwuamino-
benzenu o zawartosci 43% czystej zasady
i 12 g octanu sodu; nastepnie namydla si¢
ja, gotujac, i suszy. Tkanine, zabarwiona w
ten sposéb, nadrukowuje sie nastepujaca
pasta, wywabowa:

200 g formaldehydosulfoksylanu sodo-
wego,
210 cm3 wody,
30 g potazy,
30 g benzylosulfanilanu sodowego,
30 g 30% ciastowatej papki antrachi-
« nonowej i
500 g zagestnika z brytyjskiej gumy.
Nastepnie nadrukowana tkaning suszy
si¢ i ogrzewa w parze wodnej w 100°C w
ciggu 5 — 7 minut w szybkosprawnym pa-

‘rowniku, poczem plocze si¢ na goraco i na-

'mydla, gotujac.

W ten sposéb otrzymuje si¢ biate wzory
na czerwonawobronzowem tle.

Przyklad VIII. Wytwarza si¢ roztwor
zaprawowy, zawierajacy w litrze 2 g 1-
(2°.3° - oksynaftoylo - amino) - 3 - nitroben-
zenu, 3 cm® lugu sodowego 34°Bé i 5 cm?
oleju tureckiego z dodatkiem srodka o-
chronnego, np. 2,5 ¢ oczyszczonego lugu
posiarczynowego w postaci proszku.

Tym roztworem zaprawowym napawa
sie¢ jedwab odpadkowy (chappe), pozbawio-
ny kleju, wyzyma go, a nastepnie wywotlu-
je roztworem, zobojetnionym octanem so-
dowym do odczynu obojgtnego przy probie
na kongo i zawierajacym w litrze 3,3 ¢
kwasnego siarczanu 4-jednodwuazowego

-zwiazku, otrzymanego z 2,6-dwuchloro-

1.4-dwuaminobenzenu o zawartesci 54%
czystej zasady z dodatkiem malej ilosci
kwasu octowego.

Po ptékaniu, dziataniu kwasem i my-
dleniu jedwabiu na goraco otrzymuje sie
czerwonobrunatne zabarwienie.

Przyktad IX. Welne napawa si¢ w tem-
peraturze 40°—50°C roztworem, zawieraja-
cym w litrze 1 g 1-(2°.3‘-oksy-naftoyloami-
no)-2-metoksybenzenu, 1,5 cm?® tugu sodo-
wego 34°Bé, 2 cm? oleju tureckiego i 20 g
soli kuchennej z dodatkiem $rodka ochron-
nego, np. 0,5 g oczyszczonego lugu posiar-
czynowego w postaci proszku. Nastepnie
tak impregnowana welne wyzyma sie¢ i wy-
woluje. roztworem, zobojg¢tnionym octanem



sodowym do odczynu obojetnego przy pré-
bie na kongo i zawierajacym w litrze 3,3 g
kwasnego siarczanu 4-jednodwuazowego
zwiazku, otrzymanego z 2,6-dwuchloro-1.4-
dwuaminobenzenu z zawartoscia 54% czy-
stej zasady, poczem traktuje dalej w spo-
s6b zwykly. Otrzymuje si¢ czerwonawo-
brunatne zabarwienie.

W taki sam sposéb mozna przeprowa-
dzi¢ proces barwienia wedlug niniejszego
wynalazku zapomoca innych arylidéw kwa-
su 2.3-oksynaftoesowego.

W nastepujacej tablicy przedstawiony
jest szereg innych barwnikéw azowych, o-
trzymywanych wedlug niniejszego wyna-

lazku:

4-jednodwuazowy
zwiazek, otrzymany z:

sprzegniety z:

Zabarwienie:

2.3-oksynaftoylo-
2.6-dwuchloro-1.4-
-dwuaminobenzenu

-1-amino-4-etoksybenzenem

-1-amino-2-etoksybenzenem

-1-amino-3-metylo-4-metoksybenzenem
-2-aminonaftalenem
-1-aminonaftalenem

-2-amino-I-metylonaftalenem

brunatno-granatowe

czerwono-brunatne

-1-amino-2-metylobenzenem " 1"

czerwonawo-koryn-
towe
brunatnokoryntowe

niebieskokoryntowe

koryntowe

-2-amino-3-metoksynattalenem
-2-amino-6-metoksynaftalenem
-1-amino-2-metoksyantracenem
-4-amino-acenaftenem
-4-amino-dwufenylem
-4-amino-dwufenyloaming
-2-amino-karbazolem
-1-amino-4-chlorobenzenem
-1-amino-4-metoksybenzenem

—_ 4 -

brunat bordo
ciemnofioletowe
granatowe
niebieskawo-koryn-
towe

niebieskofioletowe
granatowe

1" 1"

ciemno-koryntowe

czarnofioletowe



4-jednodwuazowy

i : Zabarwienie:
zwiazek, otrzymany z: sprzegniety z abarwienie
2.3-oksynaftoylo-
2.6-dwuchloro-1.4- -1-amino-3-nitrobenzenem czerwonobrunatne
-dwuaminobenzenu '
" " -1-amino-4-nitrcbenzenem granatowe
" " 6'-bromo-2°.3'-oksynaftoylo--amino- ciemnokoryntowe
-2-metoksybenzenem
1" " 6°-metoksy-2°.3"-oksynaftoylo-Z-amino- czerwcnawoczarne
-2-metoksybenzenem
b iy 8‘-metoksy-2°.3"-oksynaftoylo-7-amino- granatowe
-2-metylobenzenem
. Y bis-(2.3"-oksynaftoylo)-4.4"-dwuamino- | czerwonobrunatne
-3.3°-dwumetoksy-dwufenyiem
" Y 2.3-oksynaftoylo-
-1.4 - dwuamino - 2 - metoksy - 5 - mety- | ciemnobrunatne

2.6-dwubromo-71.4-
-dwuaminobenzenu

2-chloro-6-bromo-1.4-
-dwuaminobenzenu

lcbenzenem

-1-amino-2-metoksybenzenem
-aminobenzenem
-2-aminonaftalenem
-1-aminonaftalenem
-aminobenzeneni
-I-amino-2-etcksybenzenem
-1-amino-2-metoksybenzenem
-1-amino-4-metylobenzenem
-1-amino-2-metylobenzenem
-2-aminonaftalenem

-1-aminonaftalenem

brunat. bordo
granatowe
brunatnogranatowe
ciemnokoryntowe
granatowe

brunatne
czerwonawobrunatne
czerwonobrunatne
fioletowobrunatne
brunatnokoryntowe

ciemnokoryntowe



Zastrzezenie patentowe.

Sposéb otrzymywania nierozpuszczal-
nych w wodzie barwnikéw azowych, zna-
mienny tem, ze 4-jednodwuazowe zwigzki,
otrzymywane z 2.6-dwuchlorowco-1.4-dwu-
amincbenzenéw, sprzega si¢ w postaci
substancji lub na wléknie =z arylidami
kwasu 2.3-oksynaftoesowego lub ich po-
chodnemi, podstawionemi w reszcie nafta-

lenu, przyczem ani skladnik azowy, ani
dwuazowy nie powinny zawiera¢ grup, po-
wodujacych rozpuszczanie sig¢ tych zwiaz-
kéw w wodzie.

[.G. Farbenindustrie
Aktiengesellschaft
Zastepca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.

Druk L. Bogustawskiego 1 Ski, Warszawa.
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