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Przeprowadzenie naftolopoehcdnych w
odnośne związki nafltylaminów zapomocą
dWujsiarezynu lub amonjaku jest już znane
(paitifz pateno niemiecki Nr 117 471), W pa¬
tencie niemieckim Nr 121 683 opisano sto¬
sowanie jedno i dwuaminów, wiskutek cze¬
go otrzymuje się jedno i dwiualkilowane
pochodne naftylamiinu.

Dotychczas jednak nie było wiadome,
jak wypadnie sposób ten, jeśli alkilowanie
uskuteczniać zapomocą dwuaminów alifa¬
tycznych, czyli skoro amonjak zastąpić
dwuaminem alifatycznym. Nie można było
przewidzieć, że w reakcji prostej dojdzie
teię do ziwiązików jednoaminoetylowych,
zwłaszcza że druga grupa aminowa alkilen-
dwuaminu o charakterze wybitnie zasado¬

wym prowadzi do połączenia dlwócli pier-
ścłenii naftalenowych ii reakcja ta mó&e'flftiiie-
kiedy prowadzić do tworzenia' isię mićśża-
nin.

Mieszaniny tego rodzaju tworzią się rów¬
nież, skoro sam a lub p - naftol gotować
np. z dwusiarczynem i etylendwuaminem.:
Jednoalkilowane związki pochodnych naf-
tylaminiu dają się jednak nadspodziewanie
otrzymywać z bardzo znaczną wydajnością
z kwasów sulfonowych naftolów, naftyla-
miinów, diwuoksynaftalenu i naftylendjwua-
minów. Reakcja daje wyniki bardzo dobre
nawet wtedy, gdy związki jednoaminoalki-
lowe podczas procesu nie wydzielają się na
gorąco. ' '■ ' ■ ' ;

Związki oo-aminoalkilaminonaftalenowe



stanowią mwę b&pdvp cenne produkty po¬
średnie, służące do otrzymywania barwni¬
ków.. . . ^ ,:'/} '") '

Przykład I. 246 czyści wągpWyich l-naf-
lolo-4-sulfonianu sodowego wiraż z 650 ezę-
ściiami objętośicio<wemi, * 40'% -go roztwo¬
ru dlwusiiajrczynu sodowego i 450 eizę-
ściiajmai wagowemii 20% -go roztwonu. e-
tylelnidwuaminu ogrzewa slię w wodzie
do wirzemiia, iz chłodnicą zwrotną, mie¬
szając dokładtoie. Po pewmym czasie
kwas naftolosulfonowy przechodzi całko-
wliciie dlo irofztlwoiru li jednocześnie pira-
wie zaczyna się wydzielać kwas sulfonowy
l-aminjoetyilomalftylaimŁniu. Miiietaanikię neaik-
cyjną utirzymuje się pod chłodnicą zwrotną
w ciągu kilku godzin w temperaturze wrze¬
nia, poczęta studzi się i odeedza. Odicedzo-
ny gąszcz nie zawiera prawie produktów
wyjściowych i produktów pośrednich. Pa¬
stę otrzymaną zarabia się wiodą i, dodając
kwasu solnego, gotuje dopóty, dopóki przy
odlczylniie bairdzlo kwiaJśniym (kcngio) nie zniik-
mie izapach kwiatsu siairkaiwiegioi, poczem
studzi .się i odsącza kwas amilnoetylonaftio-
nowy. Kwas jako taki rozpuiszlcza się z
trudnością w wodzie gorącej, jednak w po¬
staci soli sodowej znacznie łatwiej, która
*to sól po ositudzeniu wypada z rotworu ja¬
ko ćSężki' prosiziek. Kwas aminoetylonaiftliio-
nocwy daje się dość łatwo przeprowadzić
W łatwo rozpuszczalny w wodzie riJtrozo-
żwiązek. Reakcja ta może służyć do ilo¬
ściowego określenia tego kwasu.

Przykład II. 245 części .wagowych 2-
nafitylamino-7-isulfonianu sodowego wraz
z 1300 częśicliamii objętościowemi1 40% roz-
twloru dwusiairczynu (sodowego i 900 częścia¬
mi waJgowemi 20% roztworu etyllendwua-
tnmu ogrzewa się w wodzie, mieszając do¬
kładnie pod chłodnicą zwrotną, ^krotce
mieszandnia tworzy roztwór i po jakimś cza¬
sie 'ten ostatni staje się mleczno mętay,
przyczem wydziela się stopniowo w coraz
\o większej ilości kwas sulfonowy 2-amino-
etylonaftylamku. Mieszaninie reakcyjną u-

trzymuje isię, mieszając sltale w temjperatu-
rze wrzenia w ciągu 12 godzin, poczem od-

'\sącza isię i pastę otrzymaną zarabia wodą,
a po dodaniu kwasu solnego do odczynu
kwaśinego (na konjgo) gotuje się mieszając
do całkowitego zniknięcia zapachu kwasu
siarkawego. Otrzymany w 'ten sposób ze
znakomitą wydajnością kwas 7-sulfono-2-
aminoetylonaftylamiinu jest proszkiem bia¬
łym, który w wodzie zimnej i gorącej pra¬
wie że inie rozpuszcza się. Rówtnież f jego
sól sodowa w wodzie gorącej rozpuszcza
się z trudnością i wypada całkowicie po
ositudzeniu. Przez rozpuszczenie soli sodo¬
wej w wodzie gorącej, dodanie równoważ¬
nej ilości azotynu so,dowego i wlanie roz¬
tworu otrzymanego do zakwaszonej wody
z lodem udaje się otrzymać nitrozozwiązek,
który wypada iw postaci zabarwionych po¬
marańczowo pięknych kryształów tlrudno-
rozpuszcza/lnych w wodzie zimnej, które
można przekryistalizoiwać z wody gorącej.

Przykład III. 261 części wagowych 2-
amino^8-inaf to1o-ó- s,ullfonłanM s o dowego
miesiziając ogrzewa siiię pod chłodnicą zwirot-
ną do temperatuiry wrzenia z 1300 częściami
cbijęitościcwemi 40%-roztworu dwusiarczy-
■nu s:cdiC-iwegio i 300 częściami! wagowemi 20 %
roztworu etylendwuaminu. Mieszaninę re¬
akcyjną utrzymuje się w temperaturze
wrzenia w ciągu 12 godzin, poczem studzi
się, odsącza i otrzymaną pastę po zarobie¬
niu wodą i dodaniu nadmiaru kwasu solne-1
go ogrzewa mieszając przez czas dłuższy,
dopóki nie zniknie zapach kwasu siarkawe¬
go. Otrzymany ze znaczną wydajnością
kwasi 2-a!minoetylamino-8-naiftolo-6-sulfo-
nowy jest proiszkiem bezfoarwinyim, dość ła¬
two* rozpuszczalnym, również i po zakwa¬
szeniu, w wodzie gorącej. Po zadaniu go w
roztworze kwaśnym azotynem sodowym
tworzy nitrozwiązeW, który z roztworu bru¬
natno żółtego wydziela się w postaci osadu-
brunatnego.

Przykład IV. 364 części wagowych 2.8-
dwuoksynaftalino - 3.6 - dwusolfonianu so-
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dowego mieszając ogrzewa się iw wodzie, z
chłodnicą zwrotną, do temperatury wrzenia
z 650 częściami objętościowemi 40%-go
dwusiarczynu i 300 częściami wagowemi
20% roztworu etylendwuaminu.

Roztwór reakcyjiny gotuje się energicz¬
nie w ciągu 60 godzin, poczem rozcieńcza
równą objętością wody i po dodaniu nad¬
miaru kwasu solnego gotuje, podtrzymując
kwaśny odczyn (na kongo) dopóty, dopóki
nie zniknie zapach kwasu siarkawego. Po
ostudzeniu i odsączeniu otrzymuje się ,ze
znakomitą wydajnością kwas 2-aminoetyl-
amino - 8-oksynaftalino-3.6-dwusulfonowy,
który oczyszcza ,się od ewentualnych śla¬
dów kwasu 2.8-dwucksynaftalino-3. 6-dwu-
isulfonowego i etylo-2.2] -dwuamino-8,81 -
dwuoksynaftylo-3.31- ó^-dwusulfonowego,
'rozpuszczając go w wodzie w obecności oc¬
tanu isodowego. Można również postępować
w ten isposób, że produkty rzeczone obra-
ibia się uprzednio siarczynem poczem do¬
piero - alkilendwuaminem.
i Przykład V. 246 części wagowych 2-
naftylamino-7-sulfonianu sodowego rozpu-
isizczonego w 500 częściach wagowych wody,
650 częściach objętościowych 40% roztworu
dwuisiiarczyniu sodowego i 241 częściach wa¬
gowych normalnego dwuchlorowodorku bu-
tylendwiuaminu rozpuszczonego w 500 czę¬
ściach wagowych wody ogrzewa siępod chłod¬

nicą zwrotną do 90 — 95°C Po krótkim
czasie zaczyna się wydzielać kwas to- ami-
nobutylo^-naftyl-aminoi-T^sulfonowy w po¬
staci białych płatków. Po 16 go dzinnem o-
grzewaniu produkt reakcji odsącza się, roz¬
puszcza w wodzie i w nadmiarze surowego
kwasu solnego ogrzewa mieszając dopóty,
dopóki nie zniknie zapach kwasu siarkawe¬
go. Po dodaniu sody do odczynu alkalicz¬
nego wypada trudno rozpuszczalina sól so¬
dowa kwasu w- aminobutylo-2-naftylamino-
7-swlfonowego. Jest to biały proszek, ła¬
two rozpuszczalny w rozcieńczonym kwasie
solnym, który w roziczynie kwasu solnego
z azotynem sodowym tworzy lekko - żółta¬
wy nitro.związek, pięknie krystalizujący.

Zastrzeżenie patentowe.

Sposób otrzymywania w- aminoalkilo-
wanych kwasów naftyloaminosulfonowych
lub ich pochodnych, znamienny tern, że
kwasy naftolo - lub naftyloaminosulfonowe,
względnie ich pochodne obrabia się jedno¬
cześnie lub kolejno siarczynem i alkiien-
dwuaminami.
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