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Sposob wytwarzania barwnikéw disazowych kwasowych

Patent trwa od dnia 28 siempnia 1962 r.

Przedmiotem wymalazku jest sposéb wytwa-
rzania barwnikéw disazowych kwasowych przez
sprzegnigcie tetrazowanych pochodnych 4,4‘-
dwuamino-dwufenylometanu ze zwiazkami o
charakterze skladnika biernego.

Znany jest spos6éb wytwarzania barwnikow
na podstawie 4,4’ -dwuamino-dwufenylometanu,
np. przez sprzegniecie dwach czasteczek soli
kwasu R ze zwigzkiem tetrazowym 4,4"-dwu
amino-dwufenylometanu (niemiecki opis paf‘en-
towy nr 67649). Barwnik ten nie znalazt jednak
szerszego zastosowania.

Znany jest r6éwniez sposéb wytwarzania
2, 2‘-sulfono-4, 4‘-dwuamino - dwufenylometanu
o wzorze 1/0. Stein, Berichte 27, 2806/1894/I1/,
przez ogrzewanie na laZni wodnej 4, 4‘-dwu-
amino - dwufenylo - metanu z 10-krotng ilo$cig
(wagowo) 20%-owego oleum, Sulfon wyodrebnia
sie przez wylanie miészaniny reakcyjnej na 16d,

*) Wiasdciciel patentu oSwiadczyl, ze twdrca
wynalazku jest mgr inz, Mieczystaw Wolff,

zobojetnienie tugiem sodowym i oczyszczenie
przez przeprowadzenie w chlorowodorek, prze-
krystalizowanie z weglem aktywnym i wytrg-
cenie amoniakiem.

Stwiendzono, ze przez sulfonowanie 4,4 -dwu-
amino-dwufenylometanu przy zastosowaniu sie-
dmiokrotnego (wagowo) nadmiarmu 20%-owego
oleum w stosunku do aminy w temperaturze
130-180°C otrzymuje sie¢ mowy kwas 2,2’-sulfo-
n0-4,4"~-dwuamino - dwufenylometano-5,5"-dwu-
sulfonowy o wzorze 2, ktéry nadaje sie do wy-
twarzania barwnikow disazowych kwasowych,
o wzorze 3, gdzie X i Y oznaczajg roézne lut
réwne podstawniki o charakterze skladnika
biernego.

Przyklad I. 1 mol sproszkowanego 4,4"-dwu-
amino-dwufenylometanu (198 g) wsypuje sig¢ po-
woli w czasie intensywnego mieszania do 1380 g
oleum 20%-owego znajdujgcego sie w kolbie
okragltodennej chtodzonej z zewnagtrz do tem-
peratury ponizej 50°C. Nastgpnie zawarto$é kol-
by ogrzewa sie w ciggu okolo 1 godziny do



temperatury 150°C utrzymujac te temperature

w ciggu 6 godzin.

Po sk.on,cmneg sulfonacji wemamne reakcyj-
na qzxqbﬁ sig: dp tqmperd'tury pokojowej i ma-
stepriée . wylewa na rozdrobniony 16d w ilosci
okolo 3000 g.

Po. okolo 12 godzinach wykrystalizowany
kwas odsgcza sie na lejku Biichnera.

Wilgotng paste przechowuje si¢ w sloju, uzy-
wajac w itej postaci do syntez barwmikow.

Otrzymuje sie przecietnie 1160 g pasty za-
wierajgcej 33% substancji suchej, co stanowi
92¢/, teorii.

Przyklad II. 0,1 mola pasty otrzymanego kwa-
su w iloSci w przeliczeniu mna czysty zwigzek
oznaczony llosciowo przez dwuazowanie azoty-
nem sodu rozpuszcza sie w 600 ml wody do
temperatury okoto 50°C (rozpusaczalno§¢ nie
jest catkowita).

Otrzymany roztwdr zakwasza sie 10 mil ste-
-zonego kwasu solnego, ochladza do tempera-
tury +5°C i tetrazuje 10%-owym roztworem
azotynu isodowego, kontrolujgc proces papier-
kiem jodoskrobiowym i papierkiem Kongo.

W drugiej zlewce przygotowuje sie roztwér
ﬂ-.nafbodamm sodu przez rozpuszczenie 0,2 mola
f-naftolu w 300 ml wody z dodatkiem 22 g
bezwodnego weglanu sodowego woraz 5 ml
10%-owego roztworu wodnego NaQH.

Nastgpnie w temperaturze 15°C wikrapla sie
roztwér tetrazozwigziou do roztwomu -naftola-

nu sodu porcjami, kontrolujac proces sprzega-
nia ma bibule, alkalicznym roztworem kwasu
H oraz kontrolujac pH papierkiem fenolfta-
leinowym., Warto$é pH powinna wynosi¢é oko-
to 10,

Pod koniec sprzegania wyciek ma bibule po-
winien daé¢ =z kroplg alkalicznego roztworu
kwasu H otoczke fioletowa (préba ma nadmiar
dwuazozwigzku).

Nastepnie roztwér miesza sie okolo 3 godzin
w temperaturze pokojowej i barwnik -wysala
solag kuchenng, pozostawiajac na noc. Nastep-
nego dnia odsgcza sie barwnik i przemywa
zimng solanky. Wilgotny barwmik w celu
oczyszczenia rozpuszcza Si€ na gorgco 'w wo-
dzie (okolo 60 g w litrze), nastepnie doprowa-
dza pH do okolo 3—4 i wysala w temperaturze
okoto 50°C. Ofrzymany barwnik suszy sie w su-
szarce owiewowe] w temperaturze do 80°C.

TrwaloSci otrzymanego barwnika sa nastg-
pujgce:

woda b (wg PN. 56-PO4-910) 4—5
pranie 40°C 4-5
pot 4
folusz alkalizowany lekki 4
tarcie suche 3
tarcie mokre 2-3
alkalia 34
Swiatto 4

W nizej podanej tabeli zestawiomo przykta-
dowo szereg barwnikéw otrzymanych sposobem
wedlug wynalazku;

TABELA
Lp. Podstawnik X Podstawnik Y Banwa barwnika
1. 1-fenylo-3-metylo-pyrazolom’ 1-fenylo-3-metylo-pyrazolon Z6lcien
2. kwas salicylowy kwas salicylowy 2610ieﬂ' zielonkawa
3. rezomcyna Tezorcyna ; z6icien zielonkawa
4. p-maftol p-naftol oranz rézowy
5. O-krezol O-krezol oranz muna
6, s6l G sol G oranz
7. biekit o budowie A 1-fenylo-3-metylo-pyrazolon Zielen blekitna
8. kwas Gamma kwas Gamma réz
9. kwas chromotropowy 1-fenylo-3-metylo-pyrazolon czerwien (krwista)
10. kwas I kwas I czerwien
11. kwas H kwas H fiolet
12. naftionian sodu naftionian sodu tiolet
13. kwas chromotropowy kwas chromotropowy fiolet
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Zastrzezenie patentowe fonowanie 4, 4-dwuamino-dwufenylo-metanu za

i ; nia b . . pomocy siedmiokrotnego (wagowo) mnadmiaru
kwﬁ;:ch P’:“%wfmu?zwmﬁ 20%-owego oleum w temperaturze 130—180°C.
pochodnych 4,4 - dwuaminofenylometanu ze
zwiazkami o charakterze skladnika biernego,
znamienny tym, ze do ich syntezy stosuje sie
nowy kwas 2, 2‘-sulfono-4, 4‘-dwuaminofenylo- N Zastepca: dr Andrzej Au
‘ mei_:anmu-5,5'-d|wmswlrfmowy, otrzymany przez sul- o rzecznik , patentowy
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