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Sposob otrzymywania barwnikow azowych.

Zgtoszono 28 marca 1928 r.
Udzielono 8 marca 1929 r.
Pierwszenstwo: 29 marca 1927 r. dla zastrz. 1, 2; 26 stycznia 1928 r. dla zastrz. 3 (Niemcy).

Wykryto, Ze mozna otrzymaé cenne
nowe barwniki tak w postaci substancji jak
réwniez na wléknie, skoro zwiazek dwu-
azowy dwuchlorowcopochodnych p-tolu-
idyny, ktére sa podstawione jednoczesnie
w polozeniu orto i meta wzgledem grupy
metylowej, sprzac z aryloamidami kwa-
su 2.3-hydroksynaftaleno-3-karbonowego.
Barwniki rzeczone odznaczaja si¢ pigkne-
mi odcieniami i posiadaja wysoka odpor-
no$¢ ma gotowanie w lugach i na dziala-
nie $wiatla.

Przyklady. Spos6b barwienia: 50 ¢ wy-
gotowanej przedzy obrabia si¢ roztworem
zaprawowym badZz wedlug przykladéw 1—
4 jedna minute, badz wedlug przykladéw
5—10 w ciagu od 1 do 30 minut, poczem
odwadnia doskonale na wiréwce lub za-

pomoca wyZymania i barwi w ciagu 14 go-
dziny w kapieli farbierskiej. Plécze sie,
mydli si¢ na goraco 2 ¢ mydla, 3 g sody na
litr, plécze i suszy.

Przyklad 1. Przedze zaprawia sie roz-
tworem otrzymanym w sposéb nastepuja-
cy: 10 ¢ anilidu kwasu 2.3-hydroksynafto-
esowego rozpuszcza si¢ w 500 cm® wrza-
cej wody, dodajac 20 cm® czerwonego ole-
ju tureckiego (50%-ego) i 15 cm?® lugu so-
dowego o 34° Bé. Roztwér.zadaje sie 10
cm?® aldehydu mréwkowego 30% -ego i do-
pelnia woda do 1 1. Nastepnie przedze na-
sycona tym roztworem sprzega si¢ z dwu-
azozwiazkiem, ktéry otrzymano w sposéb
nastepujacy: 3,55 g 2.5-dwuchloro-4-ami-
no-I-metylobenzenu zarabia si¢ 5,2 cm?
kwasu solnego 22° Bé i woda lodowata,



poczem -~ zadaje 1,44 g rozpuszczonego w
wodzie azotynu sodowego. Po ukoriczonem
dwuazowaniu dopelnta sie zimna WOdq do
1 1 i kwas mineralny zobo;etma octanem
sodowym.

Wedlug sposobu powyzszego otrzymu-
je sie jasny szkarlat, o dobrej odpornosci
na dziatanie tugu i $wiatla.

Przyklad II. Przedze zaprawia sig¢ roz-
tworem, otrzymanym w sposéb nastepuja-

cy: 8 g 5-chloro-2-toluidydu - -kwasu 2.3~
rozpuszcza si¢ 'w' -

hydroksynaftoesowego
500 cm® wrzacej wody,dodajac 16 cm?
czerwonego oleju tureckiego (507 -ego) i
16 cm?® tugu sodowego o 34° Bé. Roztwor
po ochtodzeniu mniej wigcej do 50°C za-
daje sie 8 cm® aldehydu mréwkowego
207%-ego i dopelnia woda do 1 L. Przedze
przepojona, tym roztworem sprzega sie z
dwuazozwiazkiem otrzymanym w sposéb
nastepujacy:

3,55 g 2.3-dwuchloro-4-amino-/-mety-
lobenzenu zarabia sie 5,2 cm® kwasu sol-
nego 22° Bé i woda lodowata i zadaje 1,44
g rozpuszczonego w wodzie azotynu sodo-
wego. Po ukonczonem dwuazowaniu do-
pelnia sie zimna woda do 1 1 i kwas mine-
ralny zobojetnia octanem sodowym.

Wedlug tego sposobu otrzymuje sie zy-
wa, niebieskawa czerwienn o dobrej odpor-
nosci na dziatanie tugu i $wiatla,

Przyklad III. Przedze zaprawia sie
roztworem otrzymanym w sposoéb naste-
pujacy:

8 g 4-chloro-2-anizydydu kwasu 2.3-
hydronaftoesowego rozpuszcza sie w 500
cm® wody, dodajac 16 cm® czerwonego o-
leju tureckiego (50%-ego) i 16 cm?® tugu
sodowego o 34° Bé. Roztwér po ochlodze-
niu do mniej wigcej 50°C zadaje si¢ 8 om?
aldehydu mréwkowego i dopetnia woda do
1 1. Nastepnie przedze przepojona roztwo-
rem powyzszym sprzega sie z dwuazo-
zwiazkiem, otrzymanym w sposéb naste-
pujacy:

3,55 ¢ technicznej mieszaniny obu po-

wyzej podanych dwuchlorotoluidyn zara-
bia sie 5,2 cm?® kwasu solnego 22° B¢ i lo-
dowata woda i zadaje 1,44 g rozpuszczo-
nego w -wodzie azotynu sodowego. Po u-
koriczonem dwuazowaniu dopelnia si¢ do
1 1 i kwas mineralny zobojetnia octanem
sodowym.

Wedtug tego sposobu otrzymuje sie od-
cienie bardzo bliskie czerwonemu olejowi
tureckiemu, ktére sa odporne na dzialanie
tugu i swiatla. - - - v

“Przyktad IV. Przedze zaprawm sie roz-
tworem otrzymanym w sposéb nastepu-
jacy:

8 g 5-chloro-2- anlzydydu kwasu 2.3-
hydroksynaftoesowego rozpuszcza sie w
500 cm® wrzacej wody, dodajac czerwone-
go oleju tureckiego 507 -ego i 16 cm® tugu
sodowego o 34" Bé. Roztwér po ochlodze-
niu do mniej wiecej 50°C zadaje sie 8 cm?®
aldehydu mréwkowego 307%-ego i dopel-
nia woda do 1 1. Przedze przepojona tym
roztworem sprzega sie z dwuazozwigzkiem
otrzymanym w sposéb nastepujgcy:

3,55 ¢ 2.3-dwuchloro-4-amino-7-mety-
lobenzenu zarabia sie 5,2 cm® kwasu solne-
go 22" Bé i lodowata woda i zadaje 1,44 g
rozpuszczonego w wodzie azotynu sodo-
wego. Po ukoriczonem dwuazowaniu do-
pelnia sie zimna woda do 1 | i kwas mi-
neralny zobojetnia octanem sodowym.

Wedltug tego sposobu otrzymuje sie
niebieskawa czerwien turecka, odporng na
dziatanie tugu i swiatla.

Przyklad V. 6 g anizydydu kwasu 2.3-
hydroksynaftoesowego rozpuszcza sie w
500 cm?® wrzacej wody, dodajac 12 cm?®
czerwonege oleju tureckiego 507 -ego i
9 cm® lugu sodowego 34° Bé. Roztwér po
ostudzeniu do 50°C zadaje sie 3 cm® alde-
hydu mréwkowego 30% -ego i dopetnia wo-
da do 1 1. Przedze przepojona tym roz-
tworem sprzeda sie z dwuazozwiazkiem,
otrzymanym w sposéb nastepujacy:

22 ¢ 4-amino-2-bromo-5-chloro-7-me-
tylobenzenu dwuazuje si¢ ochtadzajac lo-



dem, jak zwykle 3,8 cm® kwasu solnego
22° Bé i 0,75 ¢ rozpuszczonego azotynu
- sodowego. Po ukoriczonem dwuazowaniu
zobojetnia si¢ dwuweglanem i octanem so-
dowym; do odczynu obojetnego, przy pro-
bie na kongo, dodaje 50 g soli kuchenne;j i
dopelnia do 1 1. Wedlug tego sposobu o-
trzymuje si¢ zywy szkarfat, odporny na
dzialanie chloru i gotowanie w lugach.

Przyklad VI. 4 ¢ 5'chloro-2‘-anizydy-
du kwasu 2.3-hydroksynaftoesowego roz-
puszcza si¢ w 500 cm® wrzacej wody, do-
dajac 8 cm?® czerwonego oleju tureckiego
50% -ego i 10 cm® tugu sodowego o 34° Bé.
Roztwér po ochlodzeniu do mmiej wiecej
50°C zadaje si¢ 4 cm® aldehydu mréwko-
wego 30%-ego i dopelnia woda do 1 L
Przepojona tym roztworem przedze sprze-
ga sie z dwuazozwiazkiem, otrzymanym w
sposéb nastepujacy:

2,2 g 4-amino-2-bromo-5-chloro-1-me-
tylobenzenu dwuazuje sie¢ ochtadzajac lo-
dem jak zwykle 3,8 cm?® kwasu solnego i
0,75 g rozpuszczonego azotynu sodowego.
Po.ukoriczonem dwuazowaniu zobojetnia
si¢ dwuweglanem i octanem sodowym; do
odczynu obojetnego, przy prébie ma kon-
go, dodaje 50 g soli kuchennej i dopelnia
do 1 1. Wedlug tego sposobu otrzymuje sie
szkarlat o dobrej odpornosci na dzialanie
chloru i gotowanie w lugach.

Przyktad VII. 6 g o-anizydydu kwasu
2.3-hydroksynaftoecsowego rozpuszcza sig
w 500 cm® wrzacej wody, dodajac 12 cm®
czerwonego oleju tureckiego 50%-ego i
9 cm?® lugu sodowego o 34° Bé. Roztwér,
po ochtodzeniu do 50°C, zadaje si¢ 3 cm?
aldehydu mréwkowego 30%-ego i dopetl-
nia wodg do 1 1. Przepojona tym roztwo-
rem przedze sprzega sie¢ z dwuazozwiaz-
kiem, otrzymanym w spos6b nastegpujacy:

22 g 4-amino-2-chloro-5-bromo-1-me-
tylobenzenu dwuazuje sie jak zwykle,
ochladzajac lodem 3,8 cm® kwasu solnego
22° Bé i 0,75 g rozpuszczonego azotynu so-
dowego. Po ukoriczonem dwuazowaniu zo-

bojetnia sie dwuweglanem i octanem so-
dowyni; do odczynu obojetnego, przy pro-
bie na kongo, dodaje 50 g soli kuchennej
i dopetnia do 1 1. Wedtug tego sposobu o-
trzymuje sie zywy szkarlat, odporny na
dzialanie chloru i gotowanie w lugach.
Przyklad VIII. 4 g 5°<chloro-2‘-anizy-
dydu kwasu 2.3-hydroksynaftoesowego
rozpuszcza si¢ w 500 cm® wrzacej wody,
dodajac 8 cm® czerwonego oleju tureckie-
80 50% -ego i 10 cm® lugu sodowego o 34°
Bé. Roztwér po ochlodzeniu do mniej wie-
cej 50°C zadaje si¢ 4 cm® aldehydu mréw-
kowego 30% i dopelnia wodg do 1 1. Prze-
pojona tym roztworem przedze sprzega sig
z dwuazozwiazkiem w sposéb nastepu-
jacy: '
22 g 4-amino-2-chloro-5-bromo-7-me-
tylobenzenu dwuazuje si¢ jak zwykle,
ochladzajac lodem, 3,8 cm® kwasu ‘solne-
go 22° Bé i 0,75 g rozpuszczonego azotynu
sodowego. Po ukoriczonem dwuazowaniu
zobojetnia si¢ dwuweglanem i octanem so-
dowym; do odczynu obojgtnego, przy pro-
bie na kongo, dodaje 50 g soli kuchennej
i dopelnia do 1 1. Wedlug tego sposobu
otrzymuje sie szkarlat odporny na dzia-
Yanie chloru i gotowanie w lugach.
Przykiad IX. 6 ¢ o-anizydydu kwasu
2.3-hydroksynaftoesowego rozpuszcza sie
w 500 cm® wody wrzacej, dodajac 12 cm?
czerwonego oleju tureckiego 50%-ego i
9 cm?® lugu sodowego 34° Bé. Roztwér po
ochlodzeniu do 50°C zadaje si¢ 3 cm® al-
dehydu mréwkowego 30%-ego i dopelnia
wodg do 1 1. Przepojona tym roztworem
przedze sprzega sie z dwuazozwigzkiem,
otrzymanym w sposéb nastgpujacy: '
2,65 ¢ 4-amino-2-5-dwubromo-1-mety-
lobenzenu dwuazuje si¢ w sposéb znany,
ochtadzajac woda, 3,8 cm3 kwasu solnego
22° Bé i 0,75 g rozpuszczonego azotynu so-
dowego. Po ukoriczonem dwuazowaniu zo-
bojetnia si¢ octanem i dwuweglanem sodo-
wym; do odczynu obojetnego, przy proébie
na kongo, dodaje 50 g soli kuchennej i do-



pelnia do 1 1. Wedlug tego sposobu otrzy-
muje si¢ zywy szkarlat, odporny na dzia-
tanie chloru i gotowanie w lugach.
Przyklad X. 4 g 5'-chloro-2‘-anizydydu
kwasu 2.3-hydroksynaftoesowego rozpu-
szcza si¢ w 500 cm® wrzacej wody, doda-
jac 8 cm?® czerwonego oleju tureckiego
50%-ego i 10 cm® lugu sodowego 34° Bé.
Roztwér po ochlodzeniu do mniej wiecej
50°C zadaje 4 c¢m® aldehydu mréowkowego
30%-ego i dopelnia woda do 1 1. Przepo-
jong tym roztworem przedze sprzega sie

2,65 ¢ 4-amino-2.5-dwubromo-1-mety-
lobenzenu dwuazuje si¢ w sposéb znany,
ochladzajac lodem, 3,8 cm® kwasu solnego
22° B¢ i 0,75 ¢ rozpuszczonego azotynu
sodowego. Po ukoniczonem dwuazowaniu
zobojetnia si¢ octanem i dwuweglanem so-
dowym; do odczynu obojgtnego, przy pré-
bie na kongo, dodaje 50 g soli kuchennej
i dopelnia do 1 1. Wedlug tego sposobu o-
trzymuje si¢ z6ltawy szkartat, odporny na
dzialanie chloru i gotowanie w tugach.

W ponizszej - tablicy przytoczono od-

z dwuazozwiazkiem, otrzymanym w spo-

s6b nastepujacy:

2.3-dwuchloro-4-amino-
-1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-
-1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-
-1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amine-
-1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-
-1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-
-1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-
-1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-
-1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-
-1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-
1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-

1-metylobenzen

2.3-dwuchloro-4-amino-
1-metylobenzen

kow.

anilid kwasu
2.3-oksynaftoesowego

p-toluidyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

o-chloroanilid kwasu
2.3-oksynaftoesowego

m-nitranilid kwasu
2.3-oksynaftoesowego

o-anizydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego
p-anizydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego
o-fenetydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

m-fenetydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

4'-chloro-2-anizydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

5‘-chloro-2-anizydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego
2°.5'-dwumetoksyanilid
kwasu
2.3-oksynaftoesowego

8 -naftylamid kwasu
2.3-oksynaftoesowego

cienie niektoérych nowych dalszych barwni-

niebieskawa czerwien
zoltawa czerWieﬁ
mocna czerwien
czerwieni
niebieskawa czerwien
mocna czerwienl
jasny szkarlat

jasna czerwieni
szkarlatna

mocna czerwien

mocna czerwien

bordo-czerwien

winna czerwien



2.5-dwuchloro-4-amino-
-I-metylobenzen'

2.5-dwuchloro-4-amino-
-I-metylobenzen

2.5-dwuchloro-4-amino-
-I-metylobenzen

2.5-dwuchloro-4-amino-
-I-metylobenzen

2.5-dwuchloro-4-amino-
-I-metylobenzen

2.5-dwuchloro-4-amino-
-I-metylobenzen

2.5-dwuchloro-4-amino-
-I-metylobenzen

Mieszanina techniczna
obu dwuchlorotoluidyn

Mieszanina techniczna
obu dwuchlorotoluidyn

Mieszanina techniczna

obu dwuchlorotoluidyn

Mieszanina techniczna

ovu dwuchlorotoluidyn

Mieszanina techniczna
obu dwuchlorotoluidyn

Z-bromo-5-chloro-4-amino-
-I-metylobenzen

2-bromo-5-chloro-4-amino-

-1-metylobenzen

2-bromo-5-chloro-4-amino-
-1-metylobenzen

2.5-dwubromo-4-amino-
-I-metylobenzen

2.5-dwubromo-4-amino-

-I-metylobenzen

o-toluidyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

o-aniiydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

o-fenitydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

m-chloroanilid kwasu
2.3-oksynaftoesowego

4-chloro-2-anizydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

5-chloro-2-anizydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

o -naftylamid kwasu
2.3-oksynaftoesowego

o-toluidyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

5‘-chloro-2*-toluidyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

5‘-chloro-2‘-anizydyd
kwasu
2.3-oksynaftoesowego

2°.5 -dwumetoksyanilid
kwasu
2.3-oksynaftoesowego

Z-naftylamid kwasu
2.3-oksynaftoesowego

4*-anizydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

2°.5'-dwumetoksyanilid
kwasu
2.3-oksynaftoesowego

o-naftylamid kwasu
2.3-oksynaftoesowego

4‘-anizydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

2°.5'-dwumetoksyanilid
kwasu
2.3-oksynaftoesowego

z6ttawa czerwien
szkarlatna czerwieri
jasny szkarlat
zo6ltawa czerwien
mocna niebieskawa
czerwien

zoltawa czerwien
winna czerwien

zoltawa czerwien

$rednia czerwien

niebieskawa czerwien
$rednia czerwieni
mocna czerwien

z6ltawa czerwiert

zéltawa czerwien
niebieskawa

czerwieri pokryta

z6ltawa czerwien

z6ltawa czerwien



2.5-dwubromo-4-amino-
-I-metylobenzen

2-chloro-5-bromo-4-amino-
-I-metylobenzen

2-chloro-5-bromo-4-amino-
kwasu -
-1-metylobenzen

2-chloro-5-bromo-4-amino-
-1-metylobenzen

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb otrzymywania barwnikéw
jednoazowych, ewentualnie na wléknie,
polegajacy na tem, ze dwuazozwiazki
dwuchloropochodnych p-toluidyny, chlo-
rowcowanych jednoczesnie w polozeniu
orto i meta wzgledem grupy metylowej,
jako to 2.3- lub 2.5-dwuchloro-4-amino-
1-metylobenzen, laczy si¢ z azoskladni-
kami barwnikéw, posiadajacych powino-
wactwo wzgledem wlékien roslinnych,
jako to aryloamidy kwasu 2.3-oksynaf-
toesowego.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tem, ze dwuazozwiazki 2.3-dwuchloro-
4-amino-I-metylobenzenu lub  2.5-dwu-
chloro-4-amino-1-metylobenzenu, jak row-
niez mieszaniny 2.3-dwuchloro-4-amino-1-

a-naftylamid kwasu
2.3-oksynaftoesowego
¢‘-anizydyd kwasu
2.3-oksynaftoesowego

a-naftylamid kwasu
2.3-oksynaftoesowego

niebieskawa
czerwien pokryta

zoltawa czerwien

2‘.5'-dwumetoksyanilid

z6ltawa czerwien

2.3-oksynaftoesowego

niebieskawa
czerwien pokryta

metylobenzenu i 2.5-dwuchloro-4-amino-1-
metylobenzenu, sprzega si¢ z produktami
kondensacji 5 wzglednie 4-chloro-2-amino-
I-metoksybenzenu i kwasu 2.3-oksynaf-
toesowego.

3. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1
i 2, znamienna tem, ze w tym przypadku
z aryloamidami kwasu 2.3-oksymaftoeso-
wego sprzega sie dwuazozwiazki takich
dwuchlorowco - 4 - amino-1 - metylobenzenu
ktére sg chlorowcowane jednoczesnie w
polozeniu orto i meta wzgledem grupy me-
tylowej i zawieraja co najmniej jeden réz-
nigcy si¢ od chloru atom chlorowca.

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

rzecznik patentowy.

Urzgdu Pui=t 14290
Polskigj Raev.5pc " Ldawe) )

Druk L. Bogustawskiego, Warszawa.
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