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Zgierz (Polska)

Sposéb otrzymywania z6+tego barwnika siarkowego

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania ZSttego barwnika siarkowego bez uzycia dzialajacej
kancerogennie benzydyny.

Z6tty bezbenzydynowy barwnik siarkowy otrzymuje si¢ wedlug opisu podanego w patencie amerykansklm
nr 3927012 w wyniku spiekania dehydrotio-p-toluidyny, fenylenodwuamin i siarki badZ sposobem podanym
w zgoszeniu japoriskim nr 7332763-R przez spickanie p-toluidyny z p-nitroaniling i siarka.

Sposobem wedtug wynalazku zétty bezbenzydynowy barwnik siarkowy otrzymuje si¢ na drodze spiekania

‘z p-nitroaniling i siarkg dehydrotio-p-toluidyny badZ mieszaniny otrzymanej na drodze ogrzewania w znany
sposob p-toluidyny z siarka zawierajacej gtéwnie dehydrotio-p-toluidyng, bis-dehydrotio-p-toluidyng oraz nie-
wielkie ilosci bis (2-amino-4-metylo-fenylo) siarczkéw lub bis (2-amino-4-metylo-fenylo) dwusiarczkéw i 1-amino-
-2-merkapto-4-metylobenzenu. -

W sposobie wedtug wynalazku stosuje si¢ na 1 czg¢sé wagowa dehydrotio-p-toluidyny badZz omdwionej
wyZej mieszaniny w przeliczeniu na dehydrotio-p-toluidyne 0,27 — 0,30 cze sci wagowych p-nitroaniliny oraz 2,3
— 6,0 czgsci wagowych siarki. Proces spiekania prowadzi si¢ przez 15 — 30 godzin w temperaturze 210—300°C.

~ Otrzymany surowy barwnik preparuje sie¢ znanymi sposobami istosuje do barwienia widkien celulozowych

znanymi metodami.

_ Wynalazek ilustruja zamieszczone przyktady, w ktorych czeéci oznaczaja czesci wagowe, a stopnie tempe-
ratury s podane w skali Celsjusza.

Przyktad 1. 76 czesci siarki, 12,8 czesci dehydrotio-p-toluidyny i 5,4 czesm p-nitroaniliny z doda-
tkiem 4,2 czesci weglanu sodu dogrzewa sie w ciggu 10 godzin do temperatury 260°, a nastgpnie utrzymuje
catos¢ spickanej masy w tej temperaturze przez 15 godzin, po czym chtodzi do temperatury otoczenia. Otrzy-
muje si¢ 87,7 czesci surowego barwnika.

Przyktad 1L 50 czesci siarki, 20 czgéci micszaniny zawierajacej dehydrotio-p-toluidyne, bis-dehydro-
tio-p-toluidyne, bis-(2-amino-4-metylofenylo) siarczki, bis (2-amino-4-metylofenylo)-dwusiarczki i 1-amino-2-me-
rkapto-4-metylobenzen oraz 5,8 czesci p-nitroaniliny z dodatkicm 2,6 czesci weglanu sodu dogrzewa sig do



2 . 109460

temperatury 220° w ciggu 6 godzin, a nastgpnie przez dalsze 6 godzin podgrzewa si¢ spiekang masg¢ do 280°
i utrzymuje calosé w tej temperaturze przez 4 godziny. Po zakoriczeniu splekama mas¢ schtadza si¢ do tempe-
ratury otoczenia. Uzyskuje si¢ 70,1 czgsci surowego barwnika.

Zastrzezenie patentowe

Sposib otrzymywania z6ttego barwnika siarkowego na drodze spiekania w obecnosci siarki amin aromaty-
cznych z produktami siarkowania p-toluidyny, znamienny tym, Ze jako produkty siarkowania p-tolui-
dyny stosuje si¢ dehydrotio-p-toluidyne lub mieszaning zawierajaca dehydrotio-p-toluidyne, bis-dehydrotio-p- to-
luidyn¢ oraz bis (2-amino-4-metylofenylo)-siarczki, bis (2-amino-4-metylofenylo) dwusiarczki i 1-amino-2-mer-
kapto-4-metylobenzen, a jako aming aromatyczng p-nitroaniling i proces spiekania prowadzi si¢ przez 15—30
"godzin w temperaturze 210—300°C, przy czym na 1 czg¢$¢ wagow dehydrotio-p-toluidyny lub wyzej oméwione;
mieszaniny w pizeliczeniu na dehydrotio-p-toluidyne stosuje si¢ 0 27 0,30 czesci wagowych p-nitroaniliny oraz
2,3-60 czg $ci wagowych siarki.
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