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Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarza-
nia nowych, rozpuszczalnych w wodzie barwni-
koéw azowych, zawierajacych ugrupowanie f-karba-
myloetylowe, polgczone z czasteczkg barwnika za
poSrednictwem grupy aminowej.

Barwniki azowe, ktérych spos6b wytwarzania
jest przedmiotem wynalazku, sg zwigzkami o wzo-
rze ogélnym 2, w ktérym X oznacza atom wodo-
ru, grupe alkilowa, alkoksylowg, nitrowa, alkilo-
sulfonylowg, sulfamylowg lub acetyloaminowa,
Y oznacza atom wodoru, grupe alkilowg lub al-
koksylowg, Z oznacza atom wodoru lub chlorowca
wzglednie grupe alkilowag lub alkoksylowa, R oz-
nacza grupe alkilowag lub aryloalkilowg, R! ozna-
cza atom wodoru, grupe alkilowa, hydroksyalkilo-
wa, acylooksyalkilowa, B-chloroetylowa, B-hydro-
ksy-v-chloropropylowa, fenylows, benzylowg lub
B-karbamyloetylowa, a A oznacza jednowarto$cio-
wy anion, jak Cl—, CH;COO—, CH;SO4~ itp.

Znane s3 barwniki diazapolimetinowe, otrzymy-
wane na drodze utleniajgcego sprzegania zdwu-
azowanych 2-aminotiazoli lub 2-aminobenzotiazoli
z aminami lub enaminami, ktérych grupa amino-
wa polgczona jest poprzez reszte alkilowa z gru-
pa -N(R;R,), w ktérej R, oznacza atom wodoru
lub grupe alkilowa, a R, oznacza atom wodoru,
reszte alkilowa, aryloalkilowa lub arylowa, przy
czym reszty alkilowe R, i R, moga byé polaczone
z sobg bezposrednio lub poprzez heteroatom. Otrzy-
mane produkty sprzegania poddaje sie nastepnie
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dziataniu $rodka alkilujgcego. Wéréd omoéwionych
wyzej barwnik6w nie spotyka sie¢ barwnikow, za-
wierajacych grupe f-karbamyloetylows, podsta-
wiong przy atomie azotu grupy aminowej sktad-
nika biernego.

Sposobem wedlug wynalazku otrzymuje sie bar-
wniki o wzorze ogélnym 2, w ktérym wszystkie
symbole maja wyzej podane znaczenie, przez dzia-
lanie Srodkami alkilujgcymi o wzorze ogbélnym RA,
w ktérym R i A majg wyzej podane znaczenie,
na zwigzki o wzorze ogélnym 1, w ktérym wszyst-
kie symbole majg wyzej podane znaczenie.

Alkilowanie zwigzkéw o wzorze 1 prowadzi sie
w $rodowisku bezwodnym w obojetnym rozpusz-
czalniku organicznym typu weglowodoru, jak ben-
zen, toluen lub ksylen, ewentualnie typu chlo-
rowcoweglowodoru, jak czterochlorek wegla, czte-
rochloroetan, dwuchloroetan, chlorobenzen lub
o-dwuchlorobenzen, ewentualnie typu nitroweglo-
wodoru, jak nitrometan lub nitrobenzen. Reakcje
prowadzi sie w obecnosci $rodkéw buforujacych,
jak tlenek magnezowy, weglan sodowy lub wap-
niowy itp. Jako $rodki alkilujgce stosuje sie chlo-
rek, bromek lub .jodek metylu wzglednie etylu,
chlorek benzylu, ester metylowy kwasu chloro-
octowego lub benzenosulfonowego, ester metylo-
wy lub .etylowy kwasu p-toluenosulfonowego, siar-
czan dwumetylu lub dwuetylu itp.

Otrzymane sposobem wedlug wynalazku barw-
niki o wzorze ogélnym 2 zawierajg jako anion
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najkorzystniej rodnik silnego kwasu, np. kwasu
siarkowego lub jego pélestru lub kwasu arylosul-
fonowego albo jon chlorowca. Wymienione anio-
ny 'mozna zastgpi¢ anionami innych kwaséw, np.
kwasu fosforowego, mréwkowego, octowego, chlo-
rooctowego, mlekowego, winowego itp. Barwniki te
mozna stosowaé réwniez w postaci soli podwoj-
nych, np. z halogenkami pierwiastkéw drugiej
grupy ukladu okresowego, najkorzystniej z chlor-
kiem cynku lub kadmu.

Omawiane barwniki moga byé stosowane do
barwienia i drukowania wi6kien poliakrylonitry-
lowych na kolory biekitne. Odznaczajg sie $rednig
szybkoScia barwienia, co pozwala na osigganie
réwnomiernych wybarwiefi, szczegélnie w mie-
szankach z innymi barwnikami. Uzyskane wybar-
wienia odznaczaja sie bardzo dobrymi odpornoscia-
mi na $wiatlo, pranie i termostabilizacje.

Wynalazek ilustruje, nie ograniczajgc zakresu
jego stosowania, nastepujgcy przyktad, w ktérym
czeSci oznaczajg czeSci wagowe:

Przykitad. Do 3,6 czeSci stezonego kwasu
siarkowego wprowadza sie 0,36 czeSci suchego azo-
tynu sodowego, po czym calo§é¢ podgrzewa sieg,
mieszajac, do 80° i utrzymuje w tej temperaturze
w ciggu 0,5 godziny, a nastepnie oziebia do —10°.

Otrzymany kwas nitrozylosiarkowy dodaje sie do

ochtodzonego do temperatury —5° roztworu 1 cze$-
ci 6-etoksy-2-aminobenzotiazolu w 4 czeSciach
80%-owego kwasu siarkowego i miesza w cig-
gu okotlo 2 godzin. Wytworzony w ten spos6b zwig-
zek dwuazowy wprowadza sie w ciggu 1—2 go-
dzin do roztworu 1,1 czeSci N,B-hydroksyetylo-
-N,p’-karbamyloetyloaniliny w 2,2 czeSciach kwa-
su octowego, 25 czeSciach wody i 25 czeSciach lo-
du. Po zakonczeniu reakcji sprzegania dodaje sie
roztwér 7 czeSci octanu sodowego w 15 czeSciach
wody i miesza w ciggu 3—4 godzin. Wytrgcony
osad barwnika sgczy sie, przemywa wodg i suszy
w temperaturze 60°. 21 cze$ci otrzymanego suche-
go barwnika rozpuszcza sie¢ w 135 czeSciach chlo-
robenzenu, dodaje 2,5 czeSci tlenku ‘magnezowego,
podgrzewa do temperatury 80° i wprowadza w
ciggu 1—2 godzin roztwér 19,5 czeSei siarczanu
dwumetylowego w 21 czeSciach suchego chloro-
benzenu. Po dodaniu siarczanu dwumetylu mase
reakcyjng podgrzewa sie do 100° i miesza w tej
temperaturze w ciggu 3—4 godzin. Nastepnie chto-
dzi sie calo§¢é do temperatury pokojowej i odsacza
wytracony osad barwnika.

Otrzymany osad rozpuszcza sie w 400 czeSciach
wody o temperaturze 60—80°, klaruje z weglem
aktywnym i wytrgca barwnik z roztworu przez
wysolenie chlorkiem sodowym i cynkowym. Osad
barwnika odsgcza sie i suszy w temperaturze 60°.
Otrzymany w ten spos6b barwnik barwi wiékno
poliakrylonitrylowe na kolor biekitny. Wybarwie-
nia odznaczaja sie bardzo dobrymi odporno$ciami
na $wiatlo, pranie i sublimacje.
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Przez sprzeganie zdwuazowanych 2-aminobenzo-
tiazoli lub 6-metoksy-, 6-etoksy-, 6-nitro-, 6-alki-
6-sulfamylo- lub 6-acetyloamino-2-
-aminobenzotiazoli z. N-etylo-N,B-karbamyloetylo-
m-toluidyng, N,B-karbamyloetylo - 3 - chloroaniling,
N,B-hydroksyetylo-N,f’-karbamyloetyloanilina, N,B-
-chloroetylo - N,f’-karbamyloetyloaniling, N,N,8,8’-
-dwukarbamylodwuetyloaniling, N,B-karbamyloety-
lo-2-metoksyniling, N-etylo-N,B-karbamyloetylo-2-
-metoksy-5-metyloaniling, N,B-karbamyloetylo-2,5-
-dwumetoksyaniling, N-benzylo-N,fB-karbamyloety-
loaniling, N-fenylo-N,B-karbamyloetyloaniling, N,B-
-karbamyloetylo-2-metyloaniling lub N,B-hydroksy-
-y-chloropropylo-N,p’-karbamyloetyloaniling i al-
kilowanie powstalych barwnikéw otrzymuje sie
zwigzki rozpuszczalne w wodzie, barwigce widkna
poliakrylonitrylowe na kolory bilekitne o bardzo
dobrych odporno$ciach wybarwien. -

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania rozpuszczalnych w wo-

dzie barwnikéw azowych do barwienia wiokien
poliakrylonitrylowych o wzorze ogblnym 2, w kt6-
rym X oznacza atom wodoru, grupe alkilowsa, al-
koksylowa, nitrows, alkilosulfonylowa, sulfamylo-
wa lub acetyloaminowsg, Y oznacza atom wodoru,
grupe alkilowg lub.alkoksylowa, Z oznacza atom
wodoru lub chlorowca wzglednie grupe alkilowg
lub alkoksylowa, R oznacza grupe alkilowg lub
aryloalkilowa, R! oznacza atom wodoru, grupeg al-
kilowa, hydroksyalkilowa, acylooksyalkilows, B-
-chloroetylowa, B-hydroksy-y-chloropropylows, fe-
nylows, benzylowa lub f-karbamyloetylowa, a A
oznacza jednowartoéciowy anion, jak Cl-,
CH,COO—, CH;SO,— itp., znamienny tym, Ze dziala
sie srodkami alkilujgcymi o wzorze ogblnym RA,
w ktéorym R i A maja wyzej podane znaczenie, na
zwigzki o wzorze ogbélnym 1, w ktérym wszystkie
symbole majg wyzej podane znaczenie.
2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
jako $rodki alkilujace stosuje sige chlorek, bromek
lub jodek metylu wzglednie etylu, chlorek benzy-
lu, ester metylowy kwasu chlorooctowego lub ben-
zenosulfonowego, ester metylowy lub etylowy kwa-
su p-toluenosulfonowego, siarczan dwumetylu lub
dwuetylu itp.

3. Sposéb wedilug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
7e reakcje alkilowania zwigzku o wzorze 1 pro-
wadzi sie w $rodowisku bezwodnym w obojetnym
rozpuszczalniku organicznym typu weglowodoru,
jak benzen, toluen lub ksylen, ewentualnie typu
chlorowcoweglowodoru, jak czterochlorek wegla,
czterochloroetan, dwuchloroetan, chlorobenzen lub
o-dwuchlorobenzen, ewentualnie typu nitroweglo-
wodoru, jak nitrometan lub nitrobenzen.

4. Spos6b wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,
7e reakcje alkilowania prowadzi sie¢ W obecno$ci
$rodk6w buforujacych, jak tlenek magnezowy, we-
glan sodowy lub wapniowy itp.



Kl 22 a, 43/00 65251 MKP C 09b 43/00

Y

N 1
S R
XQ LNEN 'P M CHp= CHy-CO-NH,

i- N Y ‘
+Q / R -
[ ] C-N=NON A
[x § D \ CHyCHy=CO-NHy



	PL65251B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


