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Sposéb otrzymywania nowego sktadnika biernego
do wytwarzania barwnikéw azowych

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymywania nowego sktadnika biernego do wytwarza-
nia barwnikéw azowych, kwasu 4-hydroksy-2-metylo-1-pirydo[ 1,2-a]perimidynokarboksylowego
o wzorze 1.

Sposobem wediug wynalazku 2-perimidynylooctan etylu o wzorze 2 poddaje si¢ reakcji z
diketenem w pirydynie, po czym na uzyskany l-acetoacetonyloperimidyn-2-ylooctan etylu dziata
si¢ etanolanem sodu w pirydynie. Uzyskany w toku syntezy jako zwigzek przejSciowy 1-
acetoacetonyloperimidyn-2-ylooctan etylu jest rGwniez nowym zwigzkiem.

Wynalazek ilustruje nast¢pujacy przyktad, w ktérym procenty oznaczaja procenty wagowe, a
stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza.

Przyklad . W kolbie okraglodennej o pojemnosci 250 cm®, zaopatrzonej w chiodnice
zwrotng, umieszczono 2,54 g (0,01 mola) 2-perimidynylooctanu etylu, 10 cm® bezwodnej pirydyny i
dodano stopniowo, przy intensywnym mieszaniu, 1 g (okoto 0,012 mola) deketenu. Egzotermiczna
reakcja zachodzi natychmiastowo, po krétkim czasie wypada krystaliczny produkt. Po godzinnym
ogrzewaniu i mieszaniu w temperaturze 80 — 90° dodano 100 cm® wody i po dokladnym wymiesza-
niu odsgczono surowy produkt. Otrzymano 3,20 g 1-acetoacetonyloperimidyn-2-ylooctanu etylu o
temperaturze topnienia 158 — 165°. Wydajno$¢ wyniosta 96%. Surowy produkt oczyszczono przez
krystalizacje z etanolu, uzyskujac zwiazek koloru zbttego o postaci igiet o temperaturze topnienia
159 — 164°.

Analiza dla wzoru C19H18N204:

obliczono C 674, HS54 iN 8,3%
otrzymano C 67,4, H54 iN 8,2%
IR (KBr)cm™': 1720 (C =0), 1630 1620 (C=C, C=N), 1580, 1380, 1285, 1170 1100 (C — 0), 705.

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 250 cm® z chtodnica zwrotna zabezpieczong przed
wilgocig umieszczono 3,38 g (0,01 mola) otrzymanego opisanym wyzej sposobem 1-acetoaceto-
nyloperimidyn-2-ylooctanu etylu w 20 cm® bezwodnej pirydyny, a nastepnie dodano stopniowo,
przy intensywnym mieszaniu, roztwor etanolanu sodowego uzyskany w reakcji 0,5 g sodu w 20 cm®
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etanolu. Mieszaning reakcyjng ogrzewano przez 1 godzing w temperaturze 80 — 90° przy intensyw-
nym mieszaniu, po czym dodano 80cm® wody i zoboj¢tniono kwasem octowym. Krystaliczny
produkt odasgczono, przemyto woda i osuszono. Uzyskano 2,54 g z6ttego produktu o temperatu-
rze topnienia 275 — 279° (z rozktadem). Wydajno$¢ wyniosta 86%. Produkt analitycznie czysty
uzyskano po krystalizacji z dimetyloformamidu.
Analiza dla wzoru Cy17H12N203:

obliczono  C 69,9, H 4.2 1N 9,6%

otrzymano C 69,7, H4,.2 1N 9,6%
IR (KBr) cm™': 1680 (C = 0), 1630 (C = C, C =N), 1580, 1410, 990, 705
'"H — NMR (CF3COOH), 6 (ppm): 7,0 — 7,35 (m, 4H, CH arom., C — 6,7, 8,9); 6,4 — 6,5 (m, 2H,
CHarom., C — 5,10); 6,3 (s, 1H, CH — 3); 2,3 (s, 3H, CHzs-).

Zastrzezenie patentowe

Sposob otrzymywania nowego sktadnika biernego do wytwarzania barwnikéw azowych,
kwasu 4-hydroksy-2-metylo-1-pirydo[1,2-a]perimidynokarboksylowego o wzorze 1, znamienny
tym, ze 2-perimidynylooctan etylu o wzorzc 2 poddaje si¢ rcakcji z diketenem w pirydynie, po czym
na uzyskany l-acetoacetonyloperimidyn-2-ylooctan etylu dziala si¢ etanolanem sodu w pirydynie.
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