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Sposéb wytwarzania pochodnych 1-fenylo-3-metylo-5-pirazolonu

_ Patent trwa od dnia 24 kwietnia 1961 r.

Znane 53 sposoby otrzymywania pochodnych
1-fenylo-3-metylo-5-pirazolonu zawierajgcych
rdzen ftalocyjaniny metalu na drodze konden-
sacji pochodnych aminowych 1-fenylo-3-mety-
lo-5-pirazolonu z czterosulfochlorkiem ftalocy-
janiny metalu.

Stwierdzono, Ze nowe pochodne 1-fenylo-3-
-metylo-5-pirazolonu o og6élnym wzorze 1, w
ktérym MeFc oznacza ftalocyjanine metalu,
n oznacza 1, 2, 3 lub 4, X — fenylen, dwufeny-
len, 1,2-dwufenylenoetylen, dwufenylenomocz-
nik, dwufenylenometan, dwufenylenosulfon lub
produkty ich podstawienia, otrzymuje sie, kon-
densujac 1 gramoczasteczke czterosulfochlorku
ftalocyjaniny metalu z 1—4 gramoczgsteczkami
pochodnej dwuhydrazynowej o ogbélnym wzo-
rze 2, w ktérym X ma wyzej podane znaczenie,
a nastepnie otrzymany produkt kondensuje sie

*) Wtlasciciel patentu oSwiadczyl, ze wsp6l-
twércami wynalazku sg: Andrzej Kujawski
i Krystyna Lewicka.

z estrem kwasu acetylooctowego i cyklizuje,
w wyniku czego w kazdej wolnej grupie hydra-
zyny powstaje pochodna 1-fenylo-3-metylo-5-
-pirazolonu.

Kondensacje sulfolochlorku ftalocyjaniny me-
talu z pochodng dwuhydrazyny o og6lnym wzo-
rze 2 prowadzi sie w §rodowisku wodnym lub.
rozpuszczalnikdw organicznych lub w miesza-
ninie wody i rozpuszczalnikéw organicznych
w zaleznoS$ci od wla§ciwosci stosowanej pochod-
nej, w wyniku czego otrzymuje sie zwigzek
0 0gbélnym wzorze 3, w ktérym MeFc¢, X, n majq
znaczenie jak we wzorze 1.

Otrzymane sposobem  wediug wynalazku
zwigzki znajduja zastosowanie do barwienia
wiokien celulozowych metoda barwienia lodo-
wego i do druku w mieszaninie ze stabilizowa-
nymi zwigzkami dwuazoniowymi.

Przyktad. 42,8 g (0,2 mola). dwufenyleno-4,4’-
-dwuhydrazyny rozpuszcza sie¢ w 500 g acetonu
i 100 g pirydyny. Do tego roztworu dodaje sie



‘0,05 mola czterosulfochlorku ftalocyjaniny mie-
dzi. Kondensacje prowadzi sie w ciggu 12 godzin
w temperaturze okolo 20°C. Po zakoriczeniu re-
akeji ?-&Qtyt‘lowujé; jie geeton, a pozostalosé
rozcieficza goracy woda, odsacza i przemywa go-
ragcg wodg celem odmycia dwufenyleno-4,4’-
-dwuhydrazyny. Uzyskuje sie 51,5 g zwigzku
o 'wzorze 1 (82% wydajnosci), w ktérym X ozna-
cza dwufenylen, n = 2, Fc ftalocyjanine miedzi.

0,02 mola zwigzku o wzorze 1, w ktérym X, n,
Fc oznacza jak wyzej, rozpuszcza sie w 500 ml
wody z dodatkiem lugu sodowego i w tempera-
turze 60°C wkrapla sie 0,06 mola = 7,9 g estru
acetylooctowego w ciggu Y, godz. Po wkropleniu
dodaje sie 10 g 40%-owego lugu sodowego,
ogrzewa do wrzenia i utrzymuje W tej tempera-
turze w ciggu 1 godziny celem przeprowadzenia
cyklizacji uprzednio wytworzonego hydrazonu.
: Wykwasza sie w temperaturze 60 — 70°C, odsa-
cza i przemywa gorgca wodg. Uzyskuje sie 23,6 g
zwigzku 0 wzorze 3, w ktérym Fec, X, n ozna-
czajg jak wyzej. Uzyskany produkt daje przy
barwieniu lodowym czyste zielenie, trwale na
S§wiatto i czynniki mokre.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania pochodnych 1-fenylo-3-me-
tylo-5-pirazolonu o ogélnym wzorze 1, w kto-
rym MeFc oznacza ftalocyjanine metalu, n ozna-
cza 1, 2, 3 lub 4, X — fenylen, dwufenylen, 1,2-
-dwufenylenoetylen, dwufenylenomocznik, dwu-
fenylenometan, dwufenylenosulfon lub produk-
ty ich podstawienia, znamienny tym, ze 1 gra-
moczgsteczke czterochlorku ftalocyjaniny me-
talu kondensuje sie z 1—4 gramoczgsteczkami
pochodnej dwuhydrazyny o ogélnym wzorze 2,
w ktorym X ma znaczenie takie jak we wzo-
rze 1, a nastepnie otrzymang pochodng ftalocy-
janiny metalu o ogbélnym wzorze 3, w ktérym
X, n i MeFc maja znaczenie takie jak we wzo-
rze 1, kondensuje. sie z ro6wnowazng ilo§cig estru
acetylooctowego i wreszcie produkt kondensacji
alkalizuje sie i podddaje cyklizacji przez ogrze-
wanie w temperaturze wrzenia w S$rodowisku
wody lub organicznego rozpuszczalnika lub mie-
szaniny wody i organicznego rozpuszczalnika.
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Do opisu patentowego nr 48087

Qh’

C-CH

Meler/So-NHNHX-N_\ [
/50 g1 N-C CHs
Wzor 1
Ho N-WH-X-NH-NH;

Wzor 2



Do opisu patentowego nr 45087
Ark. 2

Mefe=/SOy-HN-NH-X-NH-NH: [,
/50, H/s-n

Wzor 3
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