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Aryloaminowe pochodne 5-cyjano-dwuchloro-1,3-
-dwuazyny sa zwigzkami nowymi, dotychczas nie
opisanymi w literaturze naukowej i patentowej.

Ich strukture chemiczng przedstawiajg wzory 1
i 2, w ktérych Hal oznacza atom chloru, R ozna-
cza wodor lub nizszy alkil, Ar oznacza aryl, zawie-
rajgcy conajmniej jedna grupe nadajgcg rozpusz-
czalno$é w wodzie jak —SOzH lub —COOH, a o-
procz tego moze zawieraé¢ inne podstawniki.

Spos6b wedtug wynalazku polega na tym, ze do
roztworu 5 - cyjano - 2,4,6 - tréjchloropirymidyny
w acetonie, alkoholu lub innym rozpuszczalniku
organicznym mieszajgcym sie z woda lub. do za-
wiesiny 5-cyjano-2,4,6-tréjchloropirymidyny w wo-
dzie, dodaje sie wodny roztwoér réwnowaznika soli
sodowej, potasowej, amonowej lub innej kwasu
aryloaminosulfonowego lub karboksylowego w tem-
peraturze 25—50° (w zalezno$ci od aktywno$ci gru-
py aminowej) rownocze$nie dodajac Srodki wigza-
ce wydzielajacy sie z reakcji chlorowodor, takie
jak dwuweglan sodowy, weglan sodowy, octan
sodowy, weglan potasowy, lub alkalia zrgce w ilo$-
ci réwnowaznikowej. Przebieg reakcji kontroluje
sie sprawdzajgc odczyn masy reakcyjnej i obec-
nos¢ pierwszorzedowej grupy aminowej w Srodowi-
sku reakcyjnym. , )

Reakcje prowadzi sie do zaniku pierwszorzedo-
wej grupy aminowej w masie reakcyjnej i uzy-
skania odczynu obojetnego lub stabo kwasnego.

W przypadku zastosowania do syntezy kwasu
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aryloaminosulfonowego lub karboksylowego posia-
dajgcego drugorzedowsg grupe aminowa, reakcje
przeprowadza sie analogicznie, z tym, Ze kontrola
procesu polega tylko na pomiarze pH masy reak-
cyjnej. Uzyskanie odczynu obojetnego lub slabo
kwasnego $wiadczy o zakonczeniu reakcji.

We wszystkich przypadkach reakcje majg prze-
bieg stabo egzotermiczny. Wielkoéé¢ efektu cieplne-
go uzalezniona jest od aktywno$ci grupy aminowej.
W czasie reakcji wymianie ulega chlor znajdujacy
sie w polozeniu 2 lub w polozeniu 4, 5-cyjano-2,4,
6-trojchloro-1,3-dwuazyny.

W wyniku reakcji otrzymuje sie produkt bedgcy
mieszaning dwu izomeréw. Produkt reakcji znaj-
duje sie 'w roztworze macierzystym lub czeSciowo
z niego wypada w zaleznosSci od rozpuszczalnosci
aryloaminowego reagenta. Wydziela sie go znanymi
metodami lub uzywa do syntezy barwnikéw w po-
staci roztworu. Zawarto$é aryloaminopochodnej
5-cyjano-dwuchloro-1,3-dwuazyny w masie reak-
cyjnej lub w produkcie wydzielonym oblicza sie
z zawarto$ci chloru’ zwigzanego chemicznie z pro-
duktem.

Przyktad I Do zawiesiny 42 g kwasu feny-
loamino-4-sulfonowego w 500 ml wody dodaje sie
roztwor 8 g wodorotlenku sodu rozpuszczonego
w 30 ml wody. Otrzymany roztwor soli sodowej
kwasu fenyloamino-4-sulfonowego dodaje si¢ przy
dobrym mieszaniu w ciggu 1,5 godziny w tempera-
turze nie przekraczajacej 35°C do roztworu 46 g
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5-cyjano-2,4,6-tréjchloro-1,3-dwuazyny w 100 ml
acetonu, roéwnoczesnie wkraplajgc réwnowazng
ilo§é roztworu wodnego weglanu sodowego, z taka
szybkoscig, aby utrzymaé odczyn masy reakcyjnej
bliski obojetnego. »

Nastepnie mase reakcyjng miesza sie w tempe-
raturze 30—35° do zaniku reakcji na pierwszorze-
dowg grupe aminowg, co praktycznie nastepujq po
1 godzinie. Obecno$é grupy aminowej stwierdza
sie przez dwuazowanie i sprzeganie na bibule z do-
wolnym komponentem biernym.

Wydzielony produkt odsgcza sie, przemywa ace-
tonem w celu usuniecia nieprzereagowanej 5-cyja-
no-2,4,6-trojchloro-1,3-dwuazyny i suszy w tempe-
raturze okolo 40°. '

Otrzymuje sie 50—60 g produktu, bedacego mie-
szaning 4-/4’-sulfofenyloamino/-5 - cyjano-2,6- dwu-
chloro-1,3-dwuazyny i 2-/4’-sulfofenyloamino/-5-cy-
jano-4,6-dwuchloro—1,3-dwuazyny. W  produkcie
oznacza sie chlor zwigzany chemicznie jako rézini-
ce chloru calkowitego i chloru jonowego i uzywa
sie bezposrednio do syntezy barwnikéw reakty-
wnyech. '

Przyklad II. Do zawiesiny 114 g kwasu fe-
nyloamino-2-5-dwusulfonowego w 300 ml wody
dodaje sie 36 g wodorotlenku sodowego rozpuszczo-
nego w 100 ml wody. Otrzymany roztwér dodaje
sie w ciggu 1 godziny do roztworu 106 g 5-cyjano-
-2,4,6-tr6jchloro-1,3-dwuazyny rozpuszczonej w 300
ml acetonu, utrzymujgc temperature 30—35°. Ro6-
wnocze$nie do masy reakcyjnej dodaje sie roztwor
23,8 g weglanu sodowego rozpuszczonego w 200 ml
wody.

Przebieg procesu kontroluje sie tak, jak w przy-
kladzie I. Po zakonczeniu reakcji otrzymany roz-
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twoér - mieszaniny 4-/2',5’-dwusulfofenyloamino/-5-
-cyjano-2,6-dwuchloro-1,3-dwuazyny i 2-/2’,5’-dwu-
sulfofenyloamino/-5-cyjano-4,6-dwuchloro-1,3-dwu-
azyny, przesgcza sie w celu oddzielenia nierozpusz-
czalnych zanieczyszczen, oznacza sie chlor zwigzany
chemicznie, jak w przykladzie pierwszym i roztwor
bezpos$rednio uzywa do syntezy barwnikéw reakty-
wnych.

Przyktad III. Do zawiesiny 14 g kwasu feny-
loamino-4-karboksylowego w 200 ml wody, dodaje
sie roztwoér 4 g wodorotlenku sodu rozpuszczonego
w 200 ml wody. Otrzymany roztwér dodaje sie
w ciggu 1 godziny do roztworu 22 g 5-cyjano-2,4,
6-tréjchloro-1,3-dwuazyny rozpuszczonej w 50 ml
acetonu, utrzymujgc temperature 30—35°. Rowno-
cze$nie do masy reakcyjnej dodaje sie¢ rownowazng
ilo§¢ weglanu sodowego.

Kontrola przebiegu procesu.i analiza produktu
reakcji jak w przykladzie pierwszym.

Otrzymany produkt jest mieszanina kwasow 4-
-/4-karboksyfenyloamino-5-cyjano-2, 6-dwuchloro-
-1,3-dwuazyny i 2-/4’-karboksyfenyloamino-5-cyja-
no-4,6-dwuchloro-1,3-dwuazyny.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania aryloaminowych pochodnych
5-cyjano-dwuchloro-1,3-dwuazyny, znamienny tym,
ze b5-cyjano-2,4,6-trojchloro-1,3-dwuazyne konden-
suje sie z jednym réwnowaznikiem aryloaminy za-
wierajgcej conajmniej jedng grupe sulfonowg lub
karboksylows, nadajgca rozpuszczalno§é w wodzie,
w obecno$ci substancji wigzgcych chlorowodoér,
w $rodowisku wodnym lub w rozpuszczalniku or-
ganicznym albo w rozpuszczalniku organicznym
rozcieiczonym wodg.
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