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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania no-
wych barwnikéw reaktywnych disazowych o ogélnym
wzorze 1, w ktéorym B oznacza wiazanie bezposrednie,
rodnik alkilenowy, fenylenowy, naftylenowy, dwucykliczny
Z grupy benzenu lub dwurodnik o ogélnym wzorze 2,
w ktorym Z oznacza atom tlepu, siarki lub grupg -SO:-,
-NH-, -CH,-, -CH.CH.-, -CH = CH-, -O-CH,-CH:-O-,
-NHCO-, NHCONH-, Q i Q! oznaczaja niezaleznie od
siebie atomy wodoru lub grupy sulfonowe, a A oznacza
reszte barwnika monoazowego o ogélnym wzorze 3, w kto-
rym F oznacza rodnik benzenowy lub naftalenowy za-
wierajacy co najmniej jedna grupe sulfonowa, X oznacza
atom wodoru, grupg cyjanowa lub aminokarbonylowa, Y
.oznacza atom wodoru, grupe -metylowa lub fenylowa,
przeznaczonych do barwienia i druku wyrobow z widkien
-belulozowych na kolor zoélty. .

Sposobem wedlug wynalazku barwniki o og6lnym wzorze
"1, w ktérym symbole maja wyzej podane znaczenia otrzy-
muje si¢ na drodze kondensacji w §Srodowisku wodnym lub
‘wodno-rozpuszczalnikowym 2 moli barwnika dwuchloro-
‘triazynowego o ogélnym wzorze 4, w ktéorym symbole F,
X i Y maja wyzej podane znaczenia z 1 molem dwuaminy
.0 wzorze H;N-B-NH;, w ktérym B ma wyzej podane
znaczenie, przy czym do wytwarzania barwnikow o ogol-

nym wzorze 4 stosuje si¢ jako skladniki.bierne pochodne
pxrydonu-G () Ogélnym wzorze 5, w ktdérym symbole X
i Y maja wyzej podane znaczenia, otrzymane przez alka-

" liczng hydrolize oksazolopirydonéw o ogdélnym wzorze 6,
‘w ktérym symbole X i Y maja wyzej podane znaczenia.
Barwniki o og6lnym wzorze 4, w ktérym F, X i Y maja
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wyzej podane znaczenia mozna otrzymaé na drodze kon-
densacji 1 mola chlorku cyjanuru z 1 molem dwuaminy
H;N-F-NH., dwuazowanie i sprzeganie z pochodnymi
pirydonu-6, o ogdlnym wzorze 5, albo przez kondensach
1 mola chlorku cyjanuru z 1 molem barwnika monoazo-
wego o ogélnym wzorze 7, w ktorym symbole F, X i Y
maja wyzej podane znaczenia, przez dwuazowanie amin
Acylo-NH-F-NH., sprzeganie z pirydonami o wzorze 5°

" i kwasna hydrolizg, przy czym pirydony o wzorze ogélnym

5, otrzymuje si¢ przez alkaliczna hydrolize zwigzkoéw o ogol-
nym wzorze 6 i stosuje si¢ je jako skladniki bierne po lub
bez wydzielania ze Srodowiska reakcji. .
Barwniki reaktywne disazowe przedstawione ogdélnym
wzorem 1, mozna takze otrzyma¢é przez kondensacje 1 mola
barwnika dwuchlorotriazynowego o ogélnym wzorze 4
z 1 molem dwuaminy o wzorze H.N-B-NH, i wytworzone
zwiazki o ogblnym wzorze 8, w ktprym symbole X, Y, F-

- i B maja wyzej podane znaczenia, poddaje si¢ kondensacji

z 1 molem barwnika o ogélnym wzorze 4, albo 1 mol barw-
nika monochlorotriazynowego o ogbélnym wzorze 8, pod-
daje si¢ kondensacji z 1 molem chlorku cyjanuru, a na-
stepnie z 1 molem barwnika amlnoazowego 0 ogbélnym
wzorze 7.

Jako dwuaminy o wzorze H.N-B-NH: stosuje SiQ etyle-
nodwuaming, 1,3-propylenodwuaming, f-hydroksyetyloety-
lenodwuaming, sze$ciometylenodwuaming, m- i p-fenyleno-
dwuaming, kwas 1,3-dwuaminobenzeno-4-sulfonowy i -4,6-

_-dwusulfonowy, kwas 1,4-dwuaminobenzeno-2-sulfonowy

i -2,5-dwusulfonowy, kwas 4,4’-dwuaminostilbeno-2,2’-
-dwusulfonowy, 4,4’- lub 3,3’-dwuaminodwufenylomocz-
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nik, kwas 4,4’-dwuaminodwufenylomoczniko-2,2’- i -3,3’-
-dwusulfonowy, benzydyna, kwas' benzydyno-2,2’-dwusul-
fonowy, tolidyna, kwas tolidyno-2,2’-dwusulfonowy, 4,4’-
-.dwuaminodwufenylocykloheksan, 4,4’-dwuaminodwufenylo-
metan, kwas 4,4’-dwuaminodwufenylometano-3,3’-dwusul-
fonowy, kwas 4,4’-dwuaminodwufenylometano-2,2’-dwu-
sulfonowy, 4,4’-dwuaminodwufenylosiarczek, 4,4’-dwuami-
nodwufenylo-3,3’-dwusulfosiarczek, 4,4’-dwuaminodwufe-
nylosulfon, kwas 4 4’-dwuaminodwufenyloamino-2-sulfo-
nowy 4 4’ -dwuaminedwufenyloamina 4,4’-dwuaminodwu-
fenyio-3,3’-dwusulfosulfon, 4,4’-dwuamino-2-sulfodwufe-
nylosiarczek, 4,4’-dwuaminodwufenyloeter,
no-3,3’-dwusulfodwufenyloeter, hydrazyna, piperydyna, 2,-
6- dwuammonafta}en, kvﬁas 2,6-dwuaminonaftaleno-1,5- i
4 8-dwusulfonowy, ’RWas 1,5-dwuaminonaftaleno-3,7-dwu-
sulfonowy.

Jako,~-dwuaminy_ o wzorze H,N-F-NH, stosowane do
wytwarzamazwmz.k,gf_g, ogbélnych wzorach 4, 7 i 8 stosuje
si¢ kwas 1,3-dwuaminobenzeyo-4- -sulfonowy, kwas 1,3-
-dwuaminobenzeno-4,6-dwusulfonowy, kwas 1,4-dwuami-
nobenzeno-2-sulfonowy, kwas 1,4-dwuaminobenzeno-2,5-
-dwusulfonowy, kwas 2,6-dwuaminonaftaleno-1,5- i -4,8-
-dwusulfonowy. :

Hydrolizg¢ pochodnych oksazoloplrydonu 6 o wzorze °

ogblnym 6, korzystnie prowadzi si¢ w srodowisku wodnym
w podwyzszonej temperaturze, przy uzyciu wodorotlenku
sedowego, potasowego lub litowego.

Z uwagi na znaczna rozpuszczalno$é w wodzie powsta-
tych w wyniku hydrolizy 1- (f-hydroksyetylo)-pirydonow-6
0 ogbélnym wzorze 5, korzyétnym jest stosowanie wytwo-
rzonych skladnik6w biernych bez wydzielania ich ze $ro-
“dowiska reakcji.

Jako pochodne oksazolopirydonu-6 o ogélnym wzorze 6,
stosowane do wytwarzania skladnik6w biernych przed-
stawionych ogélnym wzorem 5 Kkorzystnie stosuje si¢
4,5-dwuhydrooksazolo- (2,3-a)—4-métylo-§-aminokarbonylo-
pirydon-6, 4,5-dwuhydrooksazolo- (2,3-a)-4-fenylo-5-cyja-
no- lub 5-aminokarBonylopiryden-6, 4,3-dwuhydrooksa-
zolo- (2,3-a)-5-cyjano- lub -5-aminokarbonylopirydon-6.

Sposob wedlug wynalazku ilustruja nie ograniczajac jego
zakresu nizej podane przyklady, w ktorych czeéci i pro-

B oenty oznaczan czesci i procenty wagowe, a stopnie tem-
'pmury podano w stopniach Celsjusza:.

Przyktad I 13,4czescikwasu 1,3-fenylenodwuamine-
-4,6~-dwusulfonowego rozpuszcza si¢ w 200 czesciach wody
i 4 cpghciach wodorotlenku sodowego. Otrzymany roztwor
dodaje si¢ szybko do zawiesiny 9,25 czeéci chlorku cyjanuru
w. 100 czesciach wody, 100- czeSciach lodu, 0,1 cze$ciach
Nekalu BX i miesza w ciaggu 1—2 godzin w temperaturze
0—5° utrzymujac wartos¢ pH okolo 5. Po zakoficzeniu

ierwszorzedowej kondensacji dodaje si¢ 15 czesci 309

wasu solnego i 25 czeSci objetoSciowych 2n roztworu
azotynu sodowego. Otrzymany zwigzek dwuazoniowy
Wprowadia si¢ do skladnika biernego przygotowanego
W nastepujacy ‘sposéb: Do 200 czesci wody dodaje si¢ 9,7
czesci 4,5-dwuhydrooksazolo- (2,3-a)-4-metylo-5-aminokar-
bonylopirydonu-6, 4 czg¢sci wodorotlenku sodowego w po-
staci 409, roztworu i ogrzewa w temperaturze 50—55°
W czasie 2—3 godzin. Otrzymany roztwor 1- (f-hydroksy-
. €tylo (-3-aminokarbonylo-4-metylo-6-hydroksypirydonu-2
schladza si¢ do temperatury 0—5° i sprzega z wyzej otrzy-
manym zwiazkiem dwuazoniowym. Reakcje sprzegania
prowadzi si¢ w temperaturze 0—5° przy wartoéci pH okoto
T przez stopniowe dodawanie 10 9 roztworu weglanu sodo-
wego. Po zakoriczeniu sprzegania do otrzymanego roztworu

4,4'-dwuami-’
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dodaje si¢ roztwor 9,25 czefci kwasu 4,4’-dwuaminostil-
beno-2,2’-dwusulfonowego w 200 czgéciach wody o war-
tosci pH 7,0 i miesza w temperaturze 35—40° w ciagu
2—3 godzin, utrzymujac wartos¢ pH6—7 dodajac weglanu
sodowego. Otrzymany barwnik disazowy wysala si¢ chlor-
kiem sodowym, odsacza i suszy. Stosujac barwnik do
barwienia bawelny i jedwabiu w1skozowego uzyskuje si¢
zywy zielonkawo-z6lty kolor, a wybarwienia charaktery-
zuja si¢ doskonala odpornoscia na pranie i $wiatlo.

Przyktad II. Do roztworu 17,7 czcéci soli dwusodo-
wej 5-acetyloamino-2,4-dwusulfoaniliny i 3,5 czg¢Sci azo-
tynu sodowego w 300 czgéciach wody, o temperaturze
0—5°, dodaje si¢ 10 czgsci 30% kwasu solnego i miesza
w ciagu 1 godziny. Nadmiar kwasu azotawego usuwa si¢
przez dedanie kwasu amidosulfonowego, po czym miesza-
nin¢ dodaje si¢ do zimnego roztworu 1- (ﬂ-hydroksyetylo)-z-
-hydroksy-4-metylo-5-aminokarbonylopirydonu-6 ~ wytwo~
rzonego przez hydrolize 9,7 czesci 4,5-dwuhydrooksa-
zolu- (2,3-a)-4-metylo-5-aminokarbonylopirydonu-6 sposo-
bem opisanym w przykladzie I. Sprzeganie prowadzi si¢
w temperaturze 0—5° w srodowisku o wartosci pH okoto 7.
Po zakonczeniu reakcji sprzegania, mieszaning zakwasza
si¢ stezonym kwasem solnym do uzyskania 2n roztworu
i ogrzewa w temperaturze wrzenia 0,5—1 godziny, po
czym schladza si¢ i odsacza wytracony osad barwnika
aminoazowego. Otrzymang past¢ ponownie rozpuszcza si¢
w 200 czesciach wody przez dodanie weglanu sodowego do-
wartosci pH 6—7, po czym otrzymany raztwor wkrapla sie
do zawiesiny 8,5 czg¢sci chlorku cyjanuru w 200 cze$ciach
wody, 100 czeéciach lodu, 50 czesciach acetonu i miesza
w temperaturze 0—5° w ciagu 2—3 godzin, utrzymujac
wartos¢ pH 6—7, za pomoca weglanu sodowego. Po za-
koriczeniu 'kondénsacji barwnik klaruje si¢ z weglem ak-
tywnym i do otrzymanego roztworu barwnika dwuchloro-
triazynowego dodaje si¢ roztwoér 9,25 czesci kwasu 4,4'-
-dwuaminostilbeno-2,2’-dwusulfonowego w 200 czesciach
wody o wartosci pH 7—0 i miesza w temperaturze 35—40°
w ciagu 2—3 godzin, utrzymujac warto$¢ pH 6—7, dodajac
weglanu sodowego. Otrzymany barwnik disazowy wysala
si¢ chlorkiem sodofvym i syszy. Otrzymuje sie barwnik
o wlasnosciach jak opisano w przykladzie I.

Dalsze przyklady barwnikéw otrzymywanych wedlug
wyzej podanego sposobu podano w tabeli 1. Barwniki te
wytwarzano przez kondensacj¢ chlorku cyjanuru z dwu-
aming wymieniona w kolumnie 2, zdwuazowanie¢ wytwo-
rzonego produktu, sprzegani¢ ze Skladnikiem biernym
wytworzonym przez alkaliczna hydrolize oksazolopirydo-
néw wymienionych w kolumnie 3 i nastepna kondensacje
otrzymanego barwnika dwuchlorotriazynowego z dwu-
aminq wymieniona w kolumnie 4. Otrzymane barwniki
barwia widkna celulozowe na kolor wymieniony w kolum-,
nie 5. :

Przykiad LIX. Mieszaning 18,5 cz¢sci kwasu 6-acety-
loamino-2-aminonaftaleno-4,8-dwusulfonowego i 16,5 czesci
stezonego kwasu solnego w 250 czeSciach wody o tem-

peraturze 0—5° dwuazuje si¢ przez dodanie 26 czesci 2m

60

65

roztworu azotynu sodowego. Maly nadmiar kwasu azota-
wego usuwa si¢ przez dodanie kwasu amidosulfenowego
i zawiesing zwiazku dwuazowego dodaje sie de reztworu

‘sktadnika biermego wytworzonego przez alkaliczma hy-

drolize 9,7 czesci 4,5-dwuhydrooksazolo- (2,3-a)-4-metylo-
-5-aminokarbonylopirydonu-6 sposobem opisanym w. przy-
kiadzie 1. -
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Tabela
Przyktad Dwuamina Oksazolopirydon-6 Dwuamina Kolor
111 kwas 1,3-dwuamineben- 4;5-dwuhydroksazolo- kwas 4,4’-dwuamino- zielonkawo-zolty
zeno-4,6-dwusulfonowy -(2,3-a)-4-metylo-5- dwufenylomoczniko-
-aminokarbonylopiry- -2,2’-dwusulfonowy
don-6
v ’ v kwas benzydyno-2,2’- .
-dwusulfonowy
\'% by v kwas 4,4’-dwuamino- .
dwufenyloamino-2-sul-
fonowy
VI kwas 1,3-dwuaminoben- 4,5-dwuhydroksazolo- kwas 4,4’-dwuamino- zielonkawo-z6lty
zeno-4,6-dwusulfonowy - (2,3-a)-4-metylo-5- dwufenoksyetano-2,2’-
-aminokarbonylopiry- -dwusulfonowy
don-6
VII » » kwas 4,4’-dwuaminodwu- .
fenylosulfonamido-2’-
-sulfonowy
VIII b, v etylenodwuamina ’
IX ’s ' 1,3-propylenodwuamina
X -, ’s hydrazyna .
X1 ' ’ S-hydroksyetyloetyleno- .
dwuamina
XII ' v piperazyna .
XIII v v, m-fenylenodwuamina '
X1V ’ ’ p-fenylenodwuamina v
XV ' v benzydyna .
XVI kwas 1,3-dwuaminoben- 4,5-dwuhydrooksazelo- 4,4’-dwuaminodwufe- zielonkawo-zolty
zeno-4,6-dwusulfonowy - (2,3-a)-4-metylo-5- nylometyn
-‘aminokarbonylopiry-
don-6
XVII v ' 4,4’-dwuaminodwufe- -
nylomocznik
XVIII v v 3,3’-dwuaminodwufe- v
nylomocznik
XIX . v 4,4’-dwuaminodwufe- »
nyloeter
XX ' “ ’ 4,4’-dwuaminodwufe- .
nylosulfon
XXI v ' kwas 1,3-fenylenodwu- v
amino-4-sulfonowy
XXII v ' kwas 1,4-fenylenodwu- -
amino-2-sulfonowy :
XXII1 kwas 1,3-dwuamino-ben- | 4,5-dwuhydreoksazolo- kwas 1,3-fenylenodwu- zielonkawo-z6tty
zeno-4,6-dwusulfonowy (2,3-a)-4-metylo-5- amino-4,6-dwusulfonowy
-aminokarbonylopiry-
don-6
XXIV ' v kwas 2,6-dwuamino- .
naftaleno-4,8-dwusul-
fonowy
XXV v ' kwas 1,5-dwuamino- '
naftaleno-3,7-dwusul-
. _fonowy
XXVI ' 4,5-dwuhydrooksazolo- kwas 4,4’-dwuaminostil- z0lty
- (2,3-a)-4-metylo-5- beno-2,2’-dwusulfonowy
-cyjanopirydon-6
XXVII kwas 1,3-dwuamino- . s czerwono-zolty
-benzeno-4-sulfonowy
XXVIIL kwas 1,3-dwuamino- 4,5-dwuhydrooksazolo- kwas 1,3-fenyleno-dwu- czerwono-zolty
benzeno-4-sulfonowy -(2,3-a)-4-metylo-5~ amino-4-sulfonowy
-cyjanopirydon-6
XXIX kwas 1,4-fenylenodwu- ’,, ., v

amino-2-sulfonowy
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amino-4-sulfonowy

7 8 ,
c.d. tabeli 1
1 2 3 4 5
XXX s ' kwas 4,4’-dwuamino- .
stilbeno-2,2’-dwusul-
fonowy

XXX1 ’ ’ kwas 1,3-fenylenodwu- v

amino-4-sulfonowy

XXXII kwas 1,3-dwuamino- - 4,5-dwuhydrooksazolo- kwas 4,4’-dwuamino- b1 (34

benzeno-4-sulfonowy -(2,3-a)-4-metylo-5- stilbeno-2,2’-dwusulfo-
-aminokarbonylopiry- nowy
} don-6
XXXIII kwas 1,3-dwuaminoben- 4,5-dwuhydrooksazolo- kwas 4,4’-dwuaminodwu- | zo6tty
: zeno-4-sulfonowy | -(2,3-a)-4-metylo-5- fenyloamino-2-sulfonowy | ~
-aminokarbonylopiry- '
don-6
XXXV »» ’ kwas 2,6-dwuamino- '
. tolueno-4-sulfonowy
XXXV ’s v etylenodwuamina '
- XXXVI ’s us kwas 1,3-fenylenodwu- '
» - amino-4-sulfonowy
XXXVII kwas 1,4-dwuaminoben- ' kwas 1,3-fenylenodwu- czerwono-z6ity

. zeno-2-sulfonowy amino-4-sulfonowy

XXXVIIL s v 2,2’-dwusulfobenzydyna v

XXXIX ’s »s kwas 4,4’-dwuaminodwu- '

| fenylosulfonamido-2’-
-sulfonowy
XL kwas 1,4-dwuaminoben- | 4,5-dwuhydrooksazolo- kwas 4,4’-dwuaminodwu- | czerwono-zolty
zeno-2-sulfonowy -(2,3-a)-4-metylo-5- fenylomoczniko-2,2’-
-aminokai'bonylopiry- -dwusulfonowy
don-6

XLI kwas 1,4-dwuaminoben- ' etylenodwuamina ’

zeno-2,5-dwusulfonowy

XL . » ’ p-fenylenodwuamina »

XLm ” » kwas 4,4’-dwuaminostil- "

beno-2,2’-dwusuifonowy

XLIV ’ » 4,4’-dwuaminodwufe- »

nylomocznik

XLV »s - kwas 1,3-fenylenodwu- s

. amjno-4-sylfonowy
XLVI kwas 1,4-dwuamino- 4,5-dwuhydrooksazolo- kwas 1,3-fenylenodwu- czerwono-zotty -
benzeno-2,5-dwusul- - (2,3-a)-4-metylo-5- amino-4-sulfonowy
fonowy -cyjanopirydon-6
XLvIl kwas 1,3-dwuaminoben- 4,5-dwuhydrooksazolo- m-fenylenodwuamina zielono-z6tty
zeno-4,6-dwusulfonowy - (2,3-a)-4-fenylo-5-
-aminokarbonylopiry-
don-6

XLVIII " ’ szeSciometylenodwu- ™

amina !

XLIX »» ' kwas 1,3-fenylenodwu- »»

amino-4-sulfonowy

L~ ” ’ kwas 4,4’-dwuaminostil- »

. beno-2,2’-dwusulfonowy

LI " 4,5-dwuhydrooksazolo- » ”
- (2,3-a)-5-aminokarbo-
nylopirydon-6

LII kwas 1,3-dwuamino- 4,5-dwuhydrooksazolo- kwas 4,4’-dwuaminostil- 0ty

benzeno-4,6-dwusulfo- -(2,3-a)-5-cyjanopiry- beno-2,2’-dwusulfonowy
nowy don-6 .

LIII : . v 4,5-dwuhydrooksazolo- v zielono-zolty
-(2,3-a)-4-metylopiry- .
don-6

LIV » » kwas 1,3-fenylenodwu- »
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: c.d. tabeli 1
1 2 3. | 4 5
LV . 4,5-dwuhydrooksazolo- 4,4’-dwuaminodwufe- .
- (2,3-a)-4-metylo-5- nylosiarczek
~-aminokarbonylopiry-
. don-6
LVI ’s ’s 4,4’-dwuaminodwufeny- .
lo-3’3’-dwusulfosiarczek
LVII ' ) ’e 4,4’-dwuaminodwufeny- v
locykloheksanon
LVIII kwas 1,3-dwuaminoben- 4,5-dwuhydrooksazolo- kwas 4,4’-dwuaminodwu- | zielono-zotty
zeno-4,6-dwusulfonowy -(2,3-a)-4-metylo-5- fenyloetano-2,2’-dwu-
-aminokarbonylopiry- sulfonowy
don-6 R

Sprzeganie prowadzi si¢ w temperaturze 0—5° przy
wartosci pH 7,0. Otrzymany zwiazek monoazowy odsacza
si¢ i suszy w temperaturze 40° pod zmniejszonym cis$nie-
niem. 348 czesci zwiazku azowego, otrzymanego wyzej,
miesza si¢ z 1100 czeSciami wody i pod chlodnica zwrotna
ogrzewa do temperatury wrzenia, po czym do mieszaniny
dodaje sie 250 czeici stezonego kwasu solnego i ogrzewa
w temperaturze wrzenia w ciagu 45 minut. Mieszaning
ozigbia si¢ do temperatury 10°, nastgpnie wytracony
zwiazek aminoazowy odsacza si¢, przemywa 250 cze$ciami
wody i suszy. Do roztworu 21,6 czgSci zwigzku amino-
azowego otrzymanego wyzej, rozpuszczonego w 600 czes-
ciach wody o temperaturze 0° i o wartosci pH 7,0, dodaje
sie roztwor 7,4 czesci chlorku cyjanuru w 80 cze$ciach
acetonu i prowadzi kondensacj¢ utrzymujac wartos¢ pH
5—7, przez wkraplanie 49, roztworu wodorotlenku sodo-
wego. Miesza okolo 1 godziny do zaniku wolnych grup
aminowych. Do wytworzonego barwnika dwuchlorotria-
zynowego dodaje si¢ roztwor 8,3 czedci soli dwusodowej

kwasu 4,4’-dwuaminostilbeno-2,2’-dwusulfonowego w 100

czgsciach wody. Mieszanine reakcyjna ogrzewa si¢ w tem-
peraturze 40—45° w czasie 5 godzin, utrzymujac warto$¢
pH 7—7,5, przez stopniowe wkraplanie 109 roztworu
weglanu sodowego. Po zakonczeniu reakcji, barwnik ‘wy-
sala si¢ chlorkiem sodowym, odsacza i suszy. Otrzymany
barwnik reaktywny disazowy, barwi wiokno celulozowe
z kapieli alkalicznej na kolor pomaraniczowy o doskonalej
odpornosci na pranie i dzialanie $wiatla.

Przyktad LX. 5,36 czesci kwasu 1,3-dwuaminobenze-
no-4,6-dwusulfonowego rozpuszcza si¢ w 25 czgsciach
wody i neutralizuje wodorotlenkiem sodowym do ostyg-
nigcia i wartosci pH okoto 5. Otrzymany roztwér wlewa. sie
szybko do zawiesiny 3,9 czg$ci chlorku cyjanuru w 15
czesciach wody, 30 czeSciach lodu, 0,05 czeSciach Nekalu
BX i miesza okolo 2 godzin utrzymujac warto$¢ pH 3,5—4,0
przez stopniowe dodawanie weglanu sodowego. Po zakon-
czeniu pierwszorzedowej kondensacji dodaje Eiq 6 czesci
309 roztworu kwasu solnego i dwuazuje dodajac roztwoér
zawierajacy 1,4 czeSci azotynu sodowego. Miesza okolo 1
godziny, usuwa nadmiar kwasu azotawego przez dodanie
kwasu amidosulfonowego.

Otrzymang zawiesing zwiazku dwuazoniowego wprowa~
dza si¢ do skladnika biernego przygotowanego w nastepu”
jacy sposob: Do 50 czesci wody dodaje si¢ 3,9 czesci 4,5
-dwuhydrooksazolo- (2,3-a)-4-metylo-5-aminokarbonylopi-
rydonu-6 1,1 czgSci wodorotlenku sodowego i ogrzewa
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w temperaturze 50—55° w czasie 2—3 godzin, schladza
do temperatury 0—5°.

Reakcje sprzegania prowadzi si¢ przy wartosci pH okoto 7.
Do otrzymanego barwnika dwuchlorotriazynowego dodaje
si¢ roztwor 4,2 czeséci soli sodowej kwasu 1,3-dwuamino-
benzeno-4-sulfonowego i ogrzewa do temperatury 35—
—40° utrzymujac warto$¢ pH 7,0—7,2 przez stopniowe
dodawanie roztworu weglanu sodowego. Po zakoficzeniu
reakcji kondensacji barwnik wysala si¢ chlorkiem potaso-
wym i saczy. Otrzymana past¢ barwnika rozpuszcza si¢
w 400 czgéciach wody i dodaje si¢ roztwéor 13,0 czesci
soli dwusodowej barwnika dwuchlorotriazynowego w 150
czeSciach wody, otrzymanego jak opisano w pierwszej
czeéci tego przykladu. Mieszaning podgrzewa si¢ do tem-
peratury 40—50° i miesza do zaniku barwnika dwuchloro-
triazynowego utrzymujac warto$¢ pH 7,0—7,5 przez stop-
niowe wprowadzanie roztworu weglanu sodowego. Po
zakonczeniu kondensacji roztwor filtruje si¢ z weglem
ktywnym i wysala barwnik chlorkiem potasowym, filtruje
a suszy. :

i Wytworzony barwnik, barwi wyroby-z widkien celulozo-
wych na kolor zielonkawo-z6tty o doskonalej odpornosci
na $wiatlo i czynniki mokre.

Przyktad LXI. 18,1 czeici soli trojpotasowej barwni-
ka aminomonochlorotriazynowego otrzymanego sposobem
opisanym w pierwszej czesci przykltadu LX, przez pierw-
szorzgdowa kondensacj¢ chlorku cyjanuru z kwasem 1,3-
-dwuaminobenzeno-4,6-dwusulfonowym, dwuazowanie,
sprzeganie z 1-f-hydroksyetylo-2-hydroksy-4-metylo-5-ami-
nokarbonylopirydonem-6 i drugorzedowa kondensacje z
kwasem 1,3-dwuaminobenzeno-4-sulfonowym, rozpuszcza
si¢ w 400 czgSciach wody i wprowadza do zawiesiny 3,7
czgsci chlorku cyjanuru w 10 czgsciach wody i 50 czesciach
lodu. Kondensacje¢ prowadzi si¢ w temperaturze 0—5° przy
wartosci pH = 7 do zaniku wolnej grupy aminowej. Po
zakonczeniu kondensacji do mieszaniny reakcyjnej dodaje
si¢ roztwor 10,42 czesci soli dwusodowej barwnika amino-
azowego w 100 czgsciach wody, wytworzonego jak opisano
w pierwszej czesci przykladu II. Mieszanine podgrzewa si¢
do temperatury 40—50° i miesza do zaniku barwnika
aminoazowego, utrzymujac warto$¢ pH 7,0—7,5 przez
stopniowe wprowadzanie roztworu weglanu sodowego.
Po zakonczeniu kondensacji roztwor filtruje si¢ z weglem
aktywnym, wfsala barwnik chlorkiem potasowym, od-
sacza i suszy. Wytworzony barwnik, barwi wyroby z wio-
kien celulozowych na kolor zielonkawo-zolty o wysokich
odporno$ciach na $wiatto i czynniki mokre. .
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Zastrzezenie patentowe

Sposob wytwarzania nowych barwnikéw reaktywnych
disazowych o ogdélnym wzorze 1, w ktérym B oznacza
wigzanie bezposrednie lub rodnik alkilenowy, fenylowy,
naftylenowy, dwucykliczny z grupy benzenu lub dwurod-
nik o ogélnym wzorze 2, w ktorym Z oznacza atom tlenu,
siarki lub grupe aulfonowa aminowa, -CH-, -CH.CH,-,
-CH = CH-, -O-CH,-CH;-O-, -NHCO-, NHCONH-,
Q i Q! oznaczaja niezaleznie od siebie atomy wodoru lub
grupy sulfonowe, a A oznacza reszt¢ barwnika monoazo-
wego o ogbdlnym wzorze 3, w ktorym F oznacza rodnik
benzenowy lub naftalenowy zawierajacy co najmniej jedna
grupe sulfonowa, X oznacza atom wodoru lub grupe cy-

10

12

janowa, aminokarbonylowa, Y oznacza atom wodoru,
grupe metylowa lub fenylowa, znamienny tym, ze 2 mole
barwnika dwuchlorotriazynowego o ogélnym wzorze 4,
w ktorym symbole F, X, Y maja wyzej podane zraczenie,
poddaje si¢ reakcji kondensacji w $rodowisku wodnym
z 1 molem dwuaminy o wzorze H-N-B-NH,, w ktérym B
ma- wyzej podane znaczenie, przy czym do wytwarzania
barwnikéw o ogdlnym wzorze 4, stosuje si¢ jako sktadniki
biern: pochodne pirydonu-6 o ogbélnym wzorze 5, w ktorym
symbole X i Y maja wyzej podane znaczenie, otrzymane
przez alkaliczna hydroliz¢ oksazolopirydonéw o ogdélnym
wzorze 6, w ktorym symbole X i Y maja wyzej podane
znaczenie.
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