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Przeprowadzenie naftolopochcdnych w
odncéne zwiazki naftylaminéw zapomoca
dwusiarczynu lub amonjaku jest juz znane
(patrz patent niemiecki Nr 117 471), W pa-
tencie niemieckim Nr 121 683 opisano sto-
sowanie jedno i dwuaminéw, wskutek cze-
go otrzymuje si¢ jedno i dwualkilowane
pochodne maftylaminu.

Dotychczas jednak nie byto wiadome,
jak wypadnie sposéb ten, jesli alkilowanie
uskuteczniaé zapomoca dwuaminéw alifa-
tycznych, czyli skoro amonjak zastapi¢
dwuaminem alifatycznym, Nie mozna bvlo
przewidzieé¢, ze w reakcji prostej dojdzie
sie do zwiazkéw jednoaminoetylowych,
zwlaszcza ze druga grupa aminowa alkilen-
dwuaminu o charakterze wybitnie zasado-

(Niemcy).

wym prowadzi do pclaczenia dwéch pier-
$cieni naftalenowych i reakcja ta moze mie-
kiedy prowadzi¢ do tworzenia sie miesza--
nin,

Mieszaniny tego rodzaju tworza, sie row-
niez, skoro sam ¢ lub [ - naftol gotorWaé
np. z dwusiarczynem i etylendwuaminem.:
Jednoalkilowane zwiazki pochodnych naf-
tylaminu daja sie jednak nadsipodziewanie
ctrzymywaé z bardzo znaczng wydajnoscia "
z kwaséw sulfonowych naftoléw, naftyla-
minéw, dwuoksynaftalenu i naftylendwua-
min6w, Reakcja daje wyniki bardzo dobre
nawet wtedy, gdy zwiazki jednoaminoalki-
lowe podczas procesu nie wydmela]a wsu@ na"*
goragco, -
Zwiazki o- ammoalkllammonaftalenowe‘



stanowia mowe bardzo cenne produkty po-

$rednie, stuzace do otrzymywania barwni-

kow.

$clami objetosciowemi. ' 409 -go  roztwo-
ru ‘dwusiarczynu sodowego i 450 ' ecze-
$ciami wagowemi 20%-go roztwonu e-
tylendwuaminu ogrzewa sie w wodzie
do wrzenia, z chlodnica zwrotna, mie-
szajac dokladnie. Po pewnym czasie
kwas naftolosulfonowy przechodzi catko-
wicie do roztworu G jednocze$nie pra-
wie zaczyna sig wydzielaé¢ kwas sulfonowy
1-aminoetylonaftylaminu, Mieszaning meak-
cyjna utrzymuje si¢ pod chtodnica zwrotna
w ciagu kilku godzin w temperaturze wrze-
nia, poczem studzi sie i odcedza, Odcedzo-
ny gaszcz nie zawiera prawie produktow
wyjséciowych i produktéw posrednich. Pa-
ste otrzymana zarabia sie woda i, dodajac
kwasu solnego, gotuje dopoty, dopoki przy
odczynie bardzo kwasnym (kengo) nie znik-
mie zapach kwasu siarkawego, poczem
studzi sie i odsacza kwas aminoetylonaftio-
nowy. Kwas jako taki rozpuszcza sie z
‘trudnos$cia w wodzie goracej, jednak w po-
staci soli sodowej znacznie tatwiej, ktoéra
to s6l po ostudzeniu wypada z rotworu ja-
ko ciezki proszek. Kwas aminoetylonaftio-
no:wy daje sie do$¢ tatwo przeprowadzi¢
w tatwo rozpuszczalny w wodzie nitrozo-
zwiazek. Reakcja ta moze stuzyé do ilo-
$ciowego okreslenia tego kwasu.

Przyktad II. 245 czeéci wagowych 2-
naftylamino-7-sulfonianu sodowego wraz
z 1300 czeéciami objetosciowemi 40% roz-
twioru dwusiarczynu sodowego i 900 czescia-
mi wagowemi 20% roztworu etylendwua-
minu ogrzewa sie w wodzie, mieszajac do-
ktadnie pod chtodnica zwrotna. Wkrétce
‘mieszanina tworzy roztwdr i po jakimsé cza-
sie ten ostatni staje si¢ mleczno metny,
przyczem wydziela sie stopniowo w coraz
to wiekszej ilosci kwas sulfonowy 2-amino-
etylonaftylaminu. Mieszanine reakcyjna u-

Przyktad 1. 246 czesci wagowych 1-naf- .
%olo-4-sulfonianu sodowego wraz z 650.czg-

trzymuje sie, mieszajac stale w temperatu-
rze wrzenia w ciagu 12 godzin, poczem od-
*sacza si¢ i paste otrzymana zarabia woda,

‘a po dodaniu 'kwasu solnego do odczynu
kwasnego (nma kongo) gotuje sie mieszajac
" do catkowitego znikniecia zapachu kwasu
* siarkawego.

Otrzymany w ten sposéb ze
znakomita wydajnoécia kwas 7-sulfono-2-
aminoetylonaftylaminu jest proszkiem bia-
tym, ktéry w wodzie zimnej i goracej pra-
wie ze mie rozpuszcza sig. Réwmiez 1 jego
s6l sodowa w wodzie goracej rozpuszcza
si¢ z trudnosécia i wypada catkowicie po
ostudzeniu. Przez rozpuszczenie soli sodo-
wej w wodzie gorgcej, dodanie rownowaz-
nej iloéci azotynu sodowego i wlanie roz-
tworu otrzymanego do zakwaszonej wody
z lodem udaje sig otrzymaé nitrozozwiazek,
ktory wypada w pestaci zabarwionych po-
maranczowo pieknych krysztaléw trudno-
rozpuszczalnych w wodzie zimnej, ktére
mozna przekrystalizowaé z wody goracej.

Przyktad III, 261 czesci wagowych 2-
amino-8-naftole-6-sulfcnianu sodowego
mieszajac cgrzewa sig pod chtodnicag zwrot-
ng do temperatury wrzenia z 1300 czeéciami
cbjgtosciowemi 409 -roztworu dwusiarczy-
nu scdowego i 300 czesciami wagowemi 20 %
roztworu etylendwuaminu, Mieszanine re-
akcyjng utrzymuje sie w temperaturze
wrzenia w ciaggu 12 godzin, poczem studzi.
sie, odsacza i otrzymana paste po zarobie-
niu woda i dodaniu nadmiaru kwasu solne-:
go cgrzewa mieszajac przez czas dtuzszy,
dopoki nie zniknie zapach kwasu siarkawe-
go. Otrzymany ze znaczna wydajnoscia
kwas 2-aminoetylamino-8-naftolo-6-sulfo-
nowy jest proszkiem bezbarwnym, doé¢ ta-
two rozpuszczalnym, réwniez i po zakwa-
szeniu, w wodzie goracej, Po zadaniu go w
ricztwerze kwasnym azotynem  sodowym
tworzy nitrozwiazek, ktéry z roztworu bru-
natno z6ltego wydziela si¢ w postaci osadu-
brunatnego.

Przyktad IV, 364 czeéci wagowych 2.8-
dwuoksynaftalino - 3.6 - dwusolfonianu so-



dowego mieszajac ogrzewa sie w wodzie, z
chtodnica zwrotna, do temperatury wrzenia
z 650 czesciami objetosciowemi 40%-go
dwusiarczynu i 300 cze$ciami wagowemi
20% roztworu etylendwuaminu,

Roztwér reakcyjny gotuje sie energicz-
nie w ciagu 60 godzin, poczem rozcieficza
réwna objetcscia wody i po dodaniu nad-
miaru kwasu solnego gotuje, podtrzymujac
kwasny odczyn (na kongo) dopéty, dopoki
nie zniknie zapach kwasu siarkawego. Po
cstudzeniu i odsaczeniu otrzymuje sie ze
znakomita wydajnoécia kwas 2-aminocetyl-
amino - 8-oksynaftalino-3.6-dwusulfonowy,
ktéry oczyszcza sie od ewentualnych $la-
dow kwasu 2.8-dwucksynaftalino-3. 6-dwu-
sulfonowego 1 etylo-2.2'-dwuamino-8,8'-
dwuoksynaftylo-3.3'- 6.6'-dwusulfonowego,
rozpuszczajac go w wodzie w obecnosci oc-
tanu sodowego. Mozna réwniez postepowaé
w ten sposob, ze produkty rzeczone obra-
bia sie uprzednic siarczynem poczem do-
piero - alkilendwuaminem.
 Przyktad V. 246 czeéci wagowych 2-
naftylamino-7-sulfonianu sodowego rczpu-
szczonego w 500 czes$ciach wagowych wody,
650 czesciach objetosciowych 40% roztworu
dwusiarczynu scdowego i 241 cze$ciach wa-
gowych normalnego dwuchlorowodorku bu-
tylendwuaminu rozpuszczenege w 500 cze-
$ciach wagowych wodyogrzewa sie pod chlod-

nica zwrotnag do 90 — 95°C. Po krétkim
czasie zaczyna si¢ wydziela¢ kwas - ami-
nobutyle-2-naftyl-amino-7-sulfonowy w po-
staci bialych ptatkow. Po 16 godzinnem o-
grzewaniu produkt reakcji odsacza sie, roz-
puszcza w wodzie i w nadmiarze surowego
kwasu solnego ogrzewa mieszajac dopéty,
‘dopéki nie zniknie zapach kwasu siarkawe-
go. Po dodaniu sody do odczynu alkalicz-
nego wypada trudno rozpuszczalna sél so-
dewa kwasu o- aminobutylo-2-naftylamino-
7-sulfonowego. Jest to bialy proszek, ta-
two rozpuszczalny w rozciericzonym kwasie
solnym, ktéry w rozczynie kwasu solnego
z azotynem sodowym tworzy lekko - zotta-
wy nitrozwiagzek, pieknie krystalizujacy.

Zastrzezenie patentowe,

Sposéb otrzymywania «- aminoalkilo-
wanych kwaséw naftyloaminosulfonowych
lub ich pochodnych, znamienny tem, ze
kwasy naftolo - lub naftyloaminosulfonowe,
wzglednie ich pochodne obrabia si¢ jedno-
cze$nie lub kolejno siarczynem i alkilen-
dwuaminami.
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