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Sposéb wytwarzania péiproduktéw do barwnikdw dyspersyjnych

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania pétproduktéw do barwnikéw dyspersyjnych o ogélnym
wzorze 1, w ktérym X oznacza grupe metoksylowa lub etoksylowa, a Y oznacza rodnik metylowy lub etylowy.
Zwigzki te stuzg do otrzymywania barwnikéw zawiesinowych o odcieniach od szkartatéw do granatéw.

Sposobem znanym z brytyjskiego opisu patentowego nr 761792, opisu patentowego St. Zjedn, Ameryki
nr 2771466 oraz opisu patentowego RFN nr 1109287 otrzymuje sie te pdiprodukty przez ogrzewanie
2-metoksy- lub 2-etoksy-S-acetyloaminoaniliny z tlenkiem etylenu pod cisnieniem. Z uwagi na konieczno$é
stosowania cisnienia jest to zatem sposob uciazliwy. '

Wedtug polskiego opisu patentowego nr 57537 otrzymuje si¢ 2-N,N-dwuetanoloamino-4-acetyloaminoa-
nizol przez etanolowanie 4-acetyloaminoanizolu za pomoca etylenochlorohydryny i steZonego roztworu tugu
sodowego w temperaturze 70—100°C.

Za pomoca znanych sposobéw otrzymuje sie zwiazki o wzorze 1 w postaci olejéw, przy czym 2-N,N-dwu-
etanoloamino-4-acetyloaminoanizol uzyskiwany sposobem opisanym w polskim opisie patentowym nr 57537,
zawiera znaczne ilosci powstatego ubocznie produktu reakcji monoetanolowania, ktéry nie wchodzi w reakcje
sprzggania w procesie wytwarzania barwnikow a okludujac krysztaty tworzonych w nastgpnej kolejnosci barw-
nikéw — utrudnia ich standaryzowanic i stosowanie w procesach barwienia. Otrzymywanie omawianych zwiaz-
kéw w postaci oleistej pociaga za soba poza tym konieczno$¢ natychmiastowego stosowania ich do dalszych
syntez. Ponadto podczas barwienia barwnikami otrzymywanymi z oleistych komponentéw biernych zachodzi
ujemne zjawisko odfiltrowywania si¢ barwnikéw na widknie, Podczas reakcji amin z etylenochlorohydryna
i tugiem sodowym powstaje wybuchowy tlenek etylenu wilosciach tym wigkszych, im wigkszy stosuje si¢
w reakcji nadmiar etylenochlorohydryny. -

Nieoczekiwanie stwierdzono, ze prowadzenie reakcji zwiazkéw o ogélnym wzorze 2, w ktérym X'i Y maja
wyzej podane znaczenie z etylenochlorohydryng i tugiem sodowym w $rodowisku wodno-glikolowym prowadzi
do uzyskania krystalicznych produktéw o wysokiej jakosci. 2-N,N-dwuetanoloamino-4-acetyloaminoanizol w po-
staci krysztaléw otrzymano po raz pierwszy wedtug wynalazku. Zaanymi dotychczas metodmi uzyskiwano ten
produkt w postaci oleju. .
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Sposobem wedtug wynalazku prowadzi si¢ reakcje zwigzkow o wzorze 2, w ktorym X i Y majy wyZej
podane znaczenie z etylenochlorohydryng i wodorotlenkiem sodowym, przebiegajacy w temperaturze poniZcj
100°C — w $rodowisku wodno-glikolowym, stosujac na 1 mol zwigzku o wzorze 2 0,9-2,8 mola glikolu etyleno-
wego i 2—2,28 mola etylenochlorohydryny. Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 85—95% krystaliczne zwiazki o ogdl-
nym wzorze 1, w ktérym symbole X i Y maja wyZej podane znaczenie. Zwiyzki te odznaczaja si¢ wyrazr
temperaturg topnienia inie zawierajg wigcej niz 1,5% ubocznych produktéw reakcji monoetanoivtania,
Produkty te mozna przechowywac bez obawy rozktadu. Barwniki wytwarzane z otrzymanych sposobem wedlug
wynalazku krystalicznych komponentéw biernych sg znacznie czystsze niz barwniki uzyskiwane z pochodnych
oleistych. :

Barwniki otrzymane z péiproduktéw wedlug wynalazku wykuzuja wigksza podatnosé na rozdrabnianie,
daja termicznie trwalsze dyspersje w procesach aplikacji, szczegdlnie korzystne w metodach barwienia Juznych
widkien syntetycznych, a takZe nie wykazuja ujemnego zjawiska odfiltrowy -vania si¢ na wtdknie. Prowadzenie
sposobem wedtug wynalazku reakcji etanolowania zwigzkéw o wzorze 2, w ktérym X i Y majg wyZej podane
znaczenie w srodowisku wodno-glikolowym pozwala réwniez na zmnigjsze ie w stosunku do zni-« 0 sposobu,
ilosci stosowanej toksycznej etylenochlorohydryny, ktérej nadmiar w s:odowisku reakcji zawicrajagcym tug
sodowy moze staé si¢ przyczyna wybuchu powstajacego tlenku etylenu,

Wynalazek ilustruja nastgpujgce przyktady, w ktérych czesci iprocenty oznaczaja czesci i procenty
wagowe, a temperature podano w stopniach Celsjusza.

Przyktad L. 77,8 czesci etylenochlorohydryny, 195,6 czesci 37,5% wodnego roztworu glikolu
etylenowego i82,3 czesci 2-amino-4-acetyloaminofenetolu powoli ogrzewa si¢ do temperatury 80° podczas
ciagtego mieszania, W ciggu 30 minut miesza si¢ jeszcze i wkrapla w temp. 80—81° pod powierzchnig cieczy
w czasie 8 godz. 128,6 czesci 30% wodnego roztworu wodorotlenku sodowego, Po wkropleniu mase reakcyjng
miesza si¢ w temp. 80° w ciggu 30 min., po czym powoli chtodzi si¢ do temp. 25°. Wydzielony produkt odsacza
sie isuszy. Otrzymuje si¢ 120 czesci 2-N,N-dwuetanoloamino-4-acetyloaminofenetolu w postaci krystalicznego
proszku barwy bezowej o temperaturze topnienia 122°—123°, zawierajacego najwigcej 1,2% produktu monoeta-
nolowania, .

Przyktad IL 44,5 czesci etylenochlorohydryny w postaci 43% wodnego azeotropu, 31 czesci glikolu
etylenowego, 13,5 czesci wody i45 czesci 2-amino-4-acetyloaminoanizolu, mieszajac ogrzewa si¢ powoli do
temperatury 80°, po czym utrzymuje si¢ mieszanie w ciagu 30 minut. Nastepnie wkrapla si¢ w temp, 80°—82°
pod powierzchnie cieczy w czasie 6 godzin 73,6 czeéci 30% wodnego roztworu wodorotlenku sodowego. Po
wkropleniu miesza si¢ mas¢ reakcyjnag wtemp. 80°—82° w ciggu 30 min. i-dodaje 1 czesé 20% wodnego
roztworu produktu addycji tlenku etylenu i alkoholu cetylowego oraz miesza jeszcze w ciagu 30 min. i powoli
chtodzi do temp. 25°, miesza w tej temperaturze w czasie 6 godzin. Wykrystalizowany produkt filtruje sig
isuszy. Otrzymuje si¢ 76 czesci 2-N,N-dwuetanoloamino-4-acetyloaminoanizolu w postaci krystalicznego prosz-
ku barwy szarobeZowej o temperaturze topnienia 117°—119°C zawierajacego najwyzej 1,5% produktu monoeta-
nolowania.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania pétproduktéw do barwnikéw dyspersyjnych o ogdlnym wzorze 1, w ki¢rym X
oznacza grup¢ metoksylowa lub etoksylowa, a Y oznacza rodnik metylowy lub etylowy przez reakcje eteréw
alifatyczno-aromatycznych, pochodnych N-monoacylowanej m-fenylenodwuaminy o ogélnym wzorze 2, .
w ktérym symbole X i Y maja wyzej podane znaczenie z etylenochlorohydryna i wodnym roztworem wodoro-
tlenku sodowego w temperaturze ponizej 100°C, znamienny ty m, ze reakcj¢ prowadzi si¢ w srodowisku
wodno-glikolowym,

2. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny ty m, ze na 1 mol zwigzku o ogdlnym wzorze 2, w ktérys- X
1Y majg wyZej podane znaczenie stosuje si¢ 0,9—2,8 mola glikolu ~tylenowego.

3. Spos6b wedtug zastrz, 1, znamienny tym, Zze na 1 mul zwigzku o ogélnym wzorze 2, w ktérym X
i Y maja wyZej podane znaczenie stosuje si¢ 2—2,28 mola etylenochlorohydryny.
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