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Spos6b wytwarzania nowych pigmentéw disazowych pochodnych 3-hydroksynaftalimidu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania nowych pigmentéw disazowych pochodnych 3-hydroksy-
naftalimidu o wzorze ogélnym przedstawionym na rysunku, wktérym Ar oznacza fenylen podstawiony
w polozeniach o-, m- lub p- wodorem albo grupami: nitrowa, alkoksylowa, alkilowa, chlorowcem, arylokarbami-
dowa lub naftylen podstawiony grupa alkoksylowg lub niepodstawiony. R oznacza reszte alkilenowa o liczbie
atoméw wegla w taricuchu O—6 albo reszte¢ meta- lub parafenylenows, 1,4-naftylenows, 1,5-naftylenows, albo
1,4-antrachinonylenowa, 1,5-antrachinonylenows.

Stwierdzono, Ze nowe pigmenty disazowe pochodne 3-hydroksynaftaloimidu o wzorze ogdélnym przedsta-
wionym na rysunku, w ktérym Ar i R maja wyzej podane znaczenia wytwarza si¢ wedtug wynalazku drogg
ogrzewania dwuamin alifatycznych lub aromatycznych z niewielkim nadmiarem pochodnej bezwodnika fenylo-
lub naftyloazonaftalowego w srodowisku wrzacego rozpuszczalnika organicznego o temperaturze wrzenia od
130—220°C, z dodatkiem Kkatalizatora kwasowego, jak ZnCl,, SOCI, iinne lub bez katalizatora. Wydzielony
podczas reakcji pigment odsacza sig, a nastgpnie przemywa wyzej wymienionym rozpuszczalnikiem organicznym
oraz alkoholem, po czym oczyszcza si¢ wilgotny osad pigmentu, traktujac go goragcym wodnym roztworem
kwasu solnego oraz roztworem weglanu sodowego. Nastgpnie pigment odsgcza si¢ i przemywa wodg, po czym
przemywa alkoholem i suszy.

Nowe pigmenty disazowe pochodne 3-hydroksynaftalimidu wytworzone sposobem wediug wynalazku
charakteryzuja si¢ duzg Zywoscia barwy oraz wysokimi trwalosciami, przy czym sg szczegSlnie przydatne do
barwienia tworzyw sztucznych i lakieréw.

Sposéb wedtug wynalazku wyjasniajg blizej przyktady, nie ograniczajgc jego zakresu. Sk}adniki wymienio- .
ne w przyktadach podane s3 w czgséciach wagowych.

Przyktad I Do roztworu 3,56 czeéci 2,5-dwuchloroaniliny w 43,6 cze¢sciach 30% kwasu solnego i 120
czg¢éciach wody dodano w temperaturze 5°C 73 czedci 4 normalnego azotynu sodu. Sprzgganie prowadzono z 4,7
czg¢éciami bezwodnika 3-hydroksynaftalowego rozpuszczonego w 10 cze¢éciach 30% wodorotlenku sodowego
i 100 czesciach wody. Wydzielony barwnik monoazowy odwodniono ogrzewajgc w temperaturze 160°C w ciggu
1 godziny. W celu otrzymania pigmentu ogrzewano we wrzeniu 8,71 czgéci bezwodnika 3-hydroksy-4«2’,5’-dwu-
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chlorofenyloazo)-naftalowego, 1,87 czesci benzydyny, 1,5 czesci chlorku-cynku bezwodnego w 55 czesciach
chlorobenzenu przez 10 godzin. Utworzony pigment odsaczono, przemyto 110 cze¢sciami chlorobenzenu i 40
. cze$ciami metanolu. Osad surowego pigmentu oczyszczano ogrzewajac do wrzenia z 300 czeéciami 1% kwasu
solnego, odsaczono, przemyto 500 cz¢sciami wody do odczynu obojetnego i powtdrmie ogrzewano we wrzeniu
z 300 czgsciami 2% weglanu sodowego Osad odsgczono i przemyto woda do odczynu obojetnego 600 czeéciami
wody, po czym WySUsZono w 80—-100 C. Otrzymano 5,8 czgsci czerwonego pigmentu.

Przyktad II. Barwnik monoazowy wytworzonp jak w przyktadzie I w reakcjj 4,7 czgsci bezwodnikg
. '3-hydroksynaftalowego ze zdwyazowanymi 3,92 czgfciami 1-amino-2-etoksynaftalenu. W celu otrzymania
pigmentu ogrzewano we wrzeniu 9,06 czesei bezwodnika 3-hydroksy-4-(2’-etoksynaftyloazo)-naftalowego, 1,08
czesei p-fenylenodwuaminy i 2,62 czesci chlorku tionylu w 50 czesciach dwumetyloformamidu przez 8 godzin.
Utworzony pigment wydzielano przez rozciericzenie 200 czgsciami wody, odsaczono ioczyszczano jak
w przyktadzie I. Otrzymano 6,7 czesci fioletowego pigmentu.

Przyktad III. Barwnik monoazawy otrzymano jak w przykladzie I w reakcji 4,7 czeéci bezwodnika
3-hydroksynaftalowego ze zdwuazowanymi 4,98 czgsciami 2,5-dwumetoksy-4-aminobenzoiloaniliny. Do
roztworu 10,94 czesci bezwodnika 3-hydroksy-4-(2,5-dwumetoksy-4-aminobezoilofenyloazo)-naftalowego w 65
czesciach chinoliny dodano 1,08 czgsci - p-fenylenodwuaminy i ogrzewano 12 godzin. Otrzymany pigment
odsaczono przemyto 220 czgsciami chlorobenzenu i 79 cz¢sciami metanolu. Oczyszczano go przez dwukrotne
wygotowanie w 110 czgsciach chlorobenzenu, nastgpnie w 79 czg¢sciach metanolu. Po odsaczeniu oczyszczano go
ogrzewajyc we wrzeniu z 300 czgsciami 1% kwasu solnego, odmyto 500 czgsciami wody i powtérnie ogrzewano

Powe wr?emu 2 300 czesciami 2% weglanu sodowego. Osad odsaczono i przemyto woda do odczynu obojetnego

6@0 czesc&amn wody, po czym wysuszono w 80—100°C. Otrzymano-8,5 czesci fioletowego pigmentu.

Przyktad IV. Barwnik monoazowy otrzymano jak w przyktadzie I przez sprzeganie 4,7 czesci bez-
wodnika 3-hydroksynaftalowego z 4,98 czesciami 2,5-dwumetoksy-4-aminobenzoiloaniliny. Do roztworu 10,94
czgsci bezwodnika 3-hydroksy-4-(2’,5’-dwumetoksy-4’-aminobenzoilofenyloazo)naftalowego w 65 czeseiach
o8wuchlorobenzenu dodano 1,5 czgsci bezwodnego chlorku cynku, 2,38 czeéci 1,4-dwuaminoantrachinonu,
4+, ogrzewano we wrzeniu 9 godzin. Otrzymany pigment 0czyszczano sposobem podanym wprzyk{adzwl Otrzy-
_ mano 70 czesci fioletowego pigmentu.

’ Przyktad V. Barwnik monoazowy otrzymano jak w przyktadzieI przez sprzgganie 3,56 cresei
2 3-&wuchloroaniliny z 4,7 czesci bezwodnika 3-hydroksynaftalowego. Do roztworu 8,74 czesci bezwodnika
3-hydroksy-4-(2’,4’-dwuchlorofenyloazo)naftalowego w 58 czesciach o-nitrotoluenu dodano 1,5 czesci beswod-
nego chlorku cynku, 1,84 czesci benzydyny i ogrzewano w 220°C przez 8 godzin. Otrzymany pigment oczy szcza-
no sposobem podanym w przyktadzie I. Otrzymano 7,4 czesci czerwonobrunatnego pigmesvéu.

Przyktad VI Barwnik monoazowy otrzymywano jak w przyktadzie I przez sprzgganie 3,56 czesci
2,5-dwuchloroaniliny z 4,7 czesciami bezwodnika 3-hydroksynaftalowego. Roztwér 8,71 czesci bezwodnika
3-hydroksy-4-(2’,5’-dwuchloro-fenyloazo)-naftalowego i 0,32 czgséci hydrazyny w 65 czeéciach o-dwuchloroben-
zenu ogrzewano we wrzeniu 8 godzin. Otrzymany pigment oczyszczano sposobem podanym w przyktadzie I.
Otrzymano 7,2 czgéci czerwonego pigmentu.

Przyktad VII Barwnik monoazowy otrzymywano jak w przyktadzie I dwuazujac 3,81 czgsci 2-nitro-
“4-chloroaniliny i sprzggajac z 4,7 czgsciami bezwodnika 3 hydroksynaftalowego Roztwor 9,5 czesci bezwodnika
3-hydroksy-4-(2’-nitro-4’-chlorofenyloazo)-naftalowego i 1,16 czgsci szesciometylenodwuaminy w 60 czesciach
N-metylopirolidonu ogrzewano 8 godzin w temperaturze 180°C. Otrzymany pigment wydzielono i oczyszczono
jak w przyktadzie 1. Otrzymano 7,16 czgsci czerwonobrunatnego pigmentu.

Przyktad VI Barwnik monoazowy otrzymywano jak w przyktadzie I, dwuazujac 3,81 czegéci
2-nitro-4-chloroaniliny i sprz¢gajge z 4,7 czeéciami barwnika 3-hydroksynaftalowego. Roztwér 9,50 czesci bez-
wodnika 3-hydroksy-4-(2’-nitro-4’-chlorofenyloazo)-naftalowego, 1,58 czesci 1,5-naftylenodwuaminy i 1,5 czesci
bezwodnego chlorku cynku w 65 czgsciach o-dwuchlorobenzenu ogrzewano we wrzeniu przez 9 godzin. Otrzy-
many pigment wydzielono ioczyszczano jak wprzyktadzie I. Otrzymano 7,8 czgsci czerwonobrunatnego
pigmentu.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania nowych pigmentdw disazowych pochodnych 3-hydroksynaftalimidu o wzorze
ogolnym przedstawionym na rysunku, w ktérym Ar oznacza fenylen podstawiony w potozeniach o-, m- lub p-
grupami nitrowa, alkoksylows, alkilowa, chlorowcem, wodorem, karbamidowa, lub naftyl podstawiony grupa
alkoksylowa lub niepodstawiony, za$ R oznacza resztg alkilenows o liczbie atoméw wegla w taricuchu 0—6, albo
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reszte meta- lub parafenylenowa, 1,4- lub 1,5-naftylenowa, albo 1,4- lub 1,5-antrachinonylenowa, znamienny
tym, Ze roztwér dwuaminy alifatycznej fub aromatycznej ogrzewa si¢ z pochodng bezwodnika fenyloazo- lub
naftyloazonaftalowego w rozpuszczalniku organicznym o temperaturze wizenia 120—220°C w obecnosci katali-
zatora kwasowego, jak ZaCl,, SOCl, iinne lub bez katalizatora, po czym wydzielony pigment odsacza sie,
przemywa kolejno rozpuszczalnikiem organicznym, alkoholem, rozciericzonym kwasem, rozciericzonym roztwo-
rem weglanu sodowego i alkoholem oraz suszy.
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