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Spos6b wytwarzania nowych pigmentéw organicznych

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania nowych pigmentéw organicznych pochod-
nych 6,12-diokso-4,6,10,12-tetrahydrobenzo/1,2-f; 4,5-f-di[pirazolo/1,5-a/ pirymidyno]5.11-
chinonu. Sa to zwiazki o ogblnym wzorze 1, w ktérym R'i R? oznaczaja atomy wodoru lub grupy
alkilowe wzglednie arylowe. Pigmenty te barwia w sposéb trwaty polichlorek winylu oraz wiékna
syntetyczne. Odznaczajg si¢ wysokimi odpornosciami na dziatanie rozpuszczalnikéw organicznych
i czynnikéw termicznych.

Sposobem wedtug wynalazku otrzymuje si¢ pigmenty o ogélnym wzorze 1, w ktérym symbole
maja wyzej podane znaczenie, na drodze kondensacji 3,6-dihalogeno-2,5-dialkoksykarbonylo-1,4-
benzochinonu o ogdlnym wzorze 2, w ktérym X oznacza atom bromu lub chloru, a R oznacza
grupg alkilowa, z pochodnymi 2-aminopirazolu o ogdélnym wzorze 3, w ktéorvm symbole maja
wyzej podane znaczenie. Reakcj¢ prowadzi si¢ w rozpuszczalnikach organicznych, jak alkohole
alifatyczne, zwlaszcza etanol, kwas octowy, octan etylu, acetonitryl, dimetylotormamid, wegglowo-
dory aromatyczne, chlorobenzen lub tetrachloroetan, w temperaturze 60-150°C, w czasie 2 do 20
godzin. Reakcje mozna prowadzi¢ w obecnosci $rodka wigzacego halogenowodow, jak trietylo-
amina, pirydyna, w¢glan sodu, wodorotlenek sodu itp.

Stosowany do wykonania opisanego wyzej sposobu 3,6-dihalogeno-2,5-dialkoksykarbonylo-
1.4-benzochinon otrzymuje si¢ przez oksydacyjne chlorowanie lub bromowanie sukcynyloburszty-
nianu dialkilowego. Wydajnos$¢ procesu bromowania wynosi okoto 90%, a wydajnos$¢ procesu
chlorowania— 40 — 60%.

Wynalazek ilustruja nastgpujace przykiady, w ktoérych procenty oznaczaja procenty wagowe,
a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza.

Przyktad L. 16,6g (0,2 mola) 5-aminopirazolu (wzoér 3, R'=R?=H) rozpuszcza si¢ W
500 cm” etanolu, po czym dodaje si¢ do 41 g (0,1 mola) 3,6-dibromo-2,5-dietoksykarbonylo-1,4-
benzochinonu (wzér 2, X=Br, R=C;H5s) i ogrzewa 2 godziny do wrzenia. Wydzielony brunatno-
czerwony osad odsgcza si¢ po ostygnieciu mieszaniny reakcyjnej do temperatury pokojowej. Osad
przemywa si¢ kolejno wodg, etanolem, acetonem i benzenem. Otrzymuje si¢ 26 g (wydajnos¢ 81%)
pigmentu o ogdlnym wzorze 1, w ktérym R' i R? oznaczaja atomy wodoru, barwiacego widkna
syntetyczne na kolor brunatnoczerwony. Pigment ten topi si¢ w temperaturze powyzej 360° z
rozkladem.



e A N S

5 133995

Przyktad IL 19 ,4g(0,2mola) S-amino-3-metylopirazolu (wzor 3, R'=CH,,R?= H)rozpu-7
szcza ;sie w 500cm’ metanolu, po czym dodaje sie 29.3g (0,1 mola) 3,6-dichloro-2, 5-;
dimetoksykarbonylo- 1,4-benzochinonu (wzér 2, X=Cl, R=CH3) i ogrzewa 8 godzin do wrzenia
Wydzielony purpurowy osad odsacza si¢ i po ostygni¢ciu mieszaniny reakcyjnej do temperatur‘}
pokojowej osad przemywa si¢ sposobem oplsanym w przykladne I. Otrzymuje si¢ 21 g(wwdajno&,é
60%) pigmentu o ogdlnym wzorze 1, wktorym R'=CHj;,a R*=H, barwiacego widkna syntetyczde
na kolor ciemnoczerwony. Pigment ten topi si¢ w temperaturze powyzej 360° z rozktadem. !

Przyktad III. 31,8¢g(0,2 mola) S-amino-3-fenylopirazolu (wzor 3, R'=C¢H;, R*=H) roz-
puszcza si¢ w600 dm’ etanolu, nastepnie dodaje 41 g (0,1 mola) 3,6-dibromo-2,5-
dietoksykarbonylo-1,4-benzochinonu (wzér 2, X=Br, R=C,Hs) 1 ogrzewa 3 godziny do wrzenia.
Wydzielony brunatnoczerwony osad odsacza si¢, po ostygnig¢ciu mieszaniny reakcyjnej do tempe-
ratury pokojowej. Osad przemywa si¢ sposobem opisdanym w przyk}adzie I. Otrzymuje si¢ 31g
(wydajno$¢ 65%) pigmentu o ogélnym wzorze 1, w ktéorym R'=Ce¢Hs, a R?*=H, barwiacego
widkna syntetyczne na kolor brunatnoczerwony. Plgment ten topi si¢ w temperaturze powyzej 360°
z rozktadem.

Przyktad IV. 47,6¢g (0 2 mola) 5-amino-3,4-difenylo-pirazolu (wzér 3, R'=R*=C¢Hjs)
rozpuszcza si¢ w 600cm’ etanolu, nastgpnie dodaje 4lg (0,1 mola) 3.6-dibromo-2,5-
dietoksykarbonylo-1,4-benzochinonu (wzér 2, X=Br, R=C;Hs) i ogrzewa 8 godzin do wrzenia.
Wydzielony brunatny osad odsacza si¢, po ostygnigciu mieszaniny reakcyjnej i przemywa sposo-
bem opisanym w przykiadzie I. Otrzymuje si¢ 38 g(wydajnos$¢ 61%) pigmentu o ogélnym wzorze 1,
w ktorym R'=R*=C¢Hs, barwiacego widkna syntetyczne na kolor brunatny o odcieniu czerwo-
nym. Pigment ten topi si¢ w temperaturze powyzej 360° z rozktadem.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania nowych pigmentédw organicznych o ogdlnym wzorze 1, wktérymR'i
R* oznaczaja atomy wodoru lub grupyv alkilowe wzglgdnie arylowe, znamienny tym, ze 3.6-
dihalogeno-2,5-dialkoksykarbonylo-1,4-benzochinon o ogéinym wzorze 2, w ktérym X oznacza
atom bromu lub chloru, a R oznacza grupg alkilowa, poddaje si¢ kondensacji z pochodng
S-aminopirazolu o ogélnym wzorze 3, w ktérym R' i R’ oznaczaja atomy wodoru lub grupy
alkilowe wzglednie arylowe.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze kondensacj¢ prowadzi si¢ w rozpuszczalnikach
organicznych takich, jak alkohole alifatyczne, kwas octowy, octan etylu, acetonitryl, dimetylofor-
mamid, wgglowodory aromatyczne, chlorobenzen lub tetrachloroetan, ewentualnie w mieszaninie
tych rozpuszczalnikow.

3. Sposob wedtug zastrz. 2, znamlenny tym, ze kondensacj¢ prowadzi si¢ w obenosci zasado-
wych katalizatordw wiazacych wydzielajacy sig w trakcie kondensacji halogenowodor, jak triety-
loamina, pirydyna, weglan sodu, wodorotlenek sodu itp.
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