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Sposób wytwarzania nierozpuszczalnych w wodzie związków
heterocyklicznych o układzie skondensowanym, posiadających

i właściwości barwienia włókien

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia związków heterocyklicznych o układzie skon¬
densowanym posiadających właściwości barwienia
włókien.

Stwierdzono, że można otrzymać związki hetero¬
cykliczne pochodne benzantronu o wzorze ogólnym
1 podanym na rysunku, w którym X oznacza układ
benzoheterocykliczny lub heterocykliczny, przy
czym pierścień benzenowy może zawierać grupy
nitrowe, alkilowe, alkoksylowe, arylowe, aryloksy-
lowe, halogenoalkilowe, aminowe, acyloaminowe,
hydroksylowe, halogeny, a sześcioczłonowy pier¬
ścień heterocykliczny zawiera w położeniu 1 wzglę¬
dnie 1 i 4 siarkę i ewentualnie jest podstawiony
w położeniu 2 i (lub) 3, wodorem lub grupą alki¬
lową, arylową, alkoksylową, aryloksylową, haloge¬
nową, nitrylową, aminową, acyloaminową, amino-
fenylową, nitrową, alicykliczną, natomiast pięcio-
członowy pierścień heterocykliczny zawiera w po¬
łożeniu 1 względnie 1 i 3 azot, siarkę lub oba te
pierwiastki, a Z oznacza pierścień benzenowy, Y
oznacza pierścień benzenowy lub naftalenowy pod¬
stawiony ewentualnie grupami alkilową, arylową,
alkoksylową, aryloksylową, nitrową, halogenową,
aminowa., halogenoalkilową, aminofenylową, acylo¬
aminową, hydroksylową, alicykliczną.

W sposobie według wynalazku wyżej podane
związki otrzymuje się działając na 1 część wagową
1-tiadwuhydroantrachinonu lub 1-tiadwuhydro-
benzantrachinjonu, lub 1,4-dwutiaczterohydroantra-

2

chinonu lub 1,4-dwutiaczterohydrobenzantrachino-
nu, lub naftochinonotiazolu, lub naftochinonotio-
fenu lub ich pochodnych alkilowych, arylowych,
alkoksylowych, aryloksylowych, nitrowych, halo-

5 genowych, aminowych, halogenoalkilowych, amino-
fenylowych, acyloaminowych, hydroksylowych,
w temperaturze 50—140 °C w obecności kwasu
siarkowego, wody, oraz metali jak cynk, żelazo, cy¬
na, miedź i innych lub ich soli 0,8—1,2 częścią wa-

io gową gliceryny, akroleiny lub ich pochodnych me¬
tylowych. Reakcja zachodzi w ciągu kilku godzin
z wydajnością około 50—80%>. Masę poreakcyjną po
ostudzeniu rozcieńcza się wodą, wytrącony pro¬
dukt odsącza, przemywa i suszy.

15 Wytwarzane według wynalazku związki są pół¬
produktami barwników kadziowych, jak również
mają właściwości barwienia włókien syntetycznych
jak octanocelulozowych, poliestrowych, poliakrylo-
nitrylowych, poliamidowych, polichlorowinylowych

20 i innych. Barwią one włókna syntetyczne z zawie¬
sin wodnych.

Przykład I. 1 część wagową l,4-dwutia-l,2,3,
4-czterohydroantrachinonu rozpuszcza się w 15
częściach wagowych 90'°/o-owego kwasu siarkowego.

25 W temperaturze 45—50 °C dodaje się świeżo wy¬
trąconej miedzi i rozpoczyna wkraplanie 1 części
wagowej gliceryny zmieszanej z 1 częścią wody
uważając, aby temperatura nie podniosła się po¬
wyżej 90 °C. W tej temperaturze zakańcza się do-

30 dawanie roztworu gliceryny, a następnie ogrzewa
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się przez 2 godziny w temperaturze 120 °C. Po
ostudzeniu wylewa się na 50 części wagowych wo¬
dy, sączy, przemywa wodą i suszy. Otrzymany
l^dwutia-l^S^-czterohydrobenzantron barwi włó¬
kna syntetyczne na kolor pomarańczowa.

Przykład II. 1 część wagową 6-metylo-l,4-
-dwutia-l,2,3,4-czterohydroantrachinon rozpuszcza
się w 10-ciu częściach wagowych stężonego kwasu
siarkowego i następnie dodaje się roztwór składa¬
jący się z 0,2 części wagowej siarczanu miedzi,
0,4 części wagowej gliceryny i 1 części wagowej
wody% Całość podgrzewa się do 110—120°C i w tej
temperaturze wolno dodaje mieszaninę składającą
się z 0,5 części wagowej pyłu cynku i 0,5 części
wagowej gliceryny. Następnie całość ogrzewa się
przez 1—2 godzin w temperaturze 140°C. Po ochło¬
dzeniu całość wylewa się na 50 części wody, sączy,
przemywa wodą i suszy. Otrzymany 6-metylo-l,4-
-dwutia-l,2,3,4-czterohydrobenzantron barwi włók¬
na syntetyczne na kolor czerwony.

Przykład III. 1 część wagową l-tia-l,4-dwu-
hydroantrachinonu rozpuszcza się w 13 częściach
wagowych stężonego kwasu siarkowego i następnie
dodaje się roztwór składający się z 0,2 części wa¬
gowych siarczanu miedzi i 1,1 części wagowej wody
tak, aby temperatura wzrosła do 90°C. W tempe¬
raturze 90—110°C dodaje się wolno mieszaninę
składającą się z 0,6 części wagowych pyłu cynko¬
wego i 1,2 części wagowych beta-metyloakroleiny
(aldehyd krotonowy). Następnie całość ogrzewa się
przez 1—2 godzin w temperaturze 120—125°C. Po
ostudzeniu wylewa się na 70 części wody, sączy,
przemywa wodą i suszy. Otrzymany Bzl-metylo-1-
-tia-l,4-dwuhydrobenzantron barwi włókna synte¬
tyczne na kolor pomarańczowy.

Przykład IV. 1 część, wagową 5,6-benzbenzo-
tiazolo-4,7-naftochinonu rozpuszcza się w 15 czę¬
ściach wagowych stężonego kwasu siarkowego.
W temperaturze 50°C dodaje się 0,5 części wagowej
świeżo wytrąconej miedzi, a następnie rozpoczyna
wkraplanie 1,1 części wagowej alfa, beta-dwume-
tyloakroleiny zemulgowanej w 1,5 części wagowej
wody, uważając aby temperatura nie przekroczyła
80°C. W tej temperaturze zakańcza się wkraplanie
dwumetyloakroleiny, a następnie ogrzewa się przez

3 godziny w temperaturze 100—110°C. Po ostudze¬
niu wylewa się na 90 części wagowych wody, są¬
czy, przemywa wodą i suszy. Otrzymany 5',6'-dwu-
metyloperinaftenono-[3,:2'—4:5]-tiazol (według wzo¬
ru ogólnego 2) barwi włókna syntetyczne na kolor
szkarłatny.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania nierozpuszczalnych w wo¬
dzie związków heterocyklicznych o układzie skon¬
densowanym, posiadających właściwości barwienia
włókien o wzorze ogólnym 1, w którym X oznacza
pierścień hetero- lub benzoheterocykliczny, przy
czym pierścień benzenowy może zawierać grupy
alkilowe, alkoksylowe, óksyalkilowe, arylowe, ary-
loksylową, halogenoalkilową, aminowe, hydroksy¬
lowe, halogeny i inne, albo sześcioczłonowy pier¬
ścień heterocykliczny zawierający w położeniu 1
lub 1 i 4 siarkę lub dodatkowo w położeniu 2 i (lub)
3 wodór lub grupy alkilowe, alkoksylowe, arylowe,
aryloksylowe, cyjanowe, aminowe, aminofenylowe,
halogeny i inne, albo pięcioczłonowy pierścień
heterocykliczny zawierający w położeniu 1 wzglę¬
dnie w położeniu 1 i • 3 azot, siarkę lub oba te
pierwiastki, Z oznacza pierścień benzenowy, Y
oznacza pierścień benzenowy lub naftalenowy lub
ich pochodne zawierające grupy alkilowe, alkoksy¬
lowe, arylowe, aryloksylowe, hydroksylowe, ami¬
nowe, aminofenylowe, halogeny i inne, znamienny
tym, że na 1 część wagową 1-tiadwuhydroantrachi-
nonu lub 1-tiadwuhydrobenzantrachinonu lub 1,4-
-dwutiaczterohydroantrachinonu lub 1,4-dwutia-
czterohydrobenzantrachinonu lub naftochinonotia-
zolu lub naftochinonotiofenu lub ich pochodnych
alkilowych, arylowych, alkoksylowych, aryloksylo-
wych, hydroksylowych, aminowych, aminofenylo-
wych, halogenowych i innych działa się w tempe¬
raturze 50—140°C w obecności kwasu siarkowego,
wody oraz metali jak cynk, żelazo, cyna, miedź
i innych lub ich soli, 0,8—1,2 część wagową glice¬
ryny, akroleiny lub ich pochodnych metylowych,
po czym masę poreakcyjną po* ostudzeniu rozcień¬
cza się wodą, wytrącony produkt odsącza, prze¬
mywa i suszy.
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