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Sposób otrzymywania żółtego barwnika siarkowego

Przedmiotem wynalazku jest sposób otrzymywania żółtego barwnika siarkowego bez użycia działającej
kancerogennie benzydyny.

Żółty bezbenzydynowy barwnik siarkowy otrzymuje się według opisu podanego w patencie amerykańskim
nr 3927012 w wyniku spiekania dehydrotio-p-toluidyny, fenylenodwuamin i siarki bądź sposobem podanym
w zgoszeniu japońskim nr 7332763-R przez spiekanie p-toluidyny z p-nitroaniliną i siarką.

Sposobem według wynalazku żółty bezbenzydynowy barwnik siarkowy otrzymuje się na drodze spiekania
z p-nitroaniliną i siarką dehydrotio-p-toluidyny bądź mieszaniny otrzymanej na drodze ogrzewania w znany
sposób p-toluidyny z siarką zawierającej głównie dehydrotio-p-toluidynę, bis-dehydrotio-p-toluidynę oraz nie¬
wielkie ilości bis (2-amino-4-metylo-fenylo) siarczków lub bis (2-amino-4-metylo-fenylo) dwusiarczków i 1-amino-
-2-merkapto-4-metylobenzenu.

W sposobie według wynalazku stosuje się na 1 część wagową dehydrotio-p-toluidyny bądź omówionej
wyżej mieszaniny w przeliczeniu na dehydrotio-p-toluidynę 0,27 - 0,30 części wagowych p-nitroaniliny oraz 2,3
- 6,0 części wagowych siarki. Proces spiekania prowadzi się przez 15-30 godzin w temperaturze 210-300°C.
Otrzymany surowy barwnik preparuje się znanymi sposobami i stosuje do barwienia włókien celulozowych
znanymi metodami.

Wynalazek ilustrują zamieszczone przykłady, w których części oznaczają części wagowe, a stopnie tempe¬
ratury są podane w skali Celsjusza.

Przykład I. 76 części siarki, 12,8 części dehydrotio-p-toluidyny i 5,4 części p-nitroaniliny z doda¬
tkiem 4,2 części węglanu sodu dogrzewa się wciągu 10 godzin do temperatury 260°, a następnie utrzymuje
całość spiekanej masy w tej temperaturze przez 15 godzin, po czym chłodzi do temperatury otoczenia. Otrzy¬
muje się 87,7 części surowego barwnika.

P r z y k ł a d II. 50 części siarki, 20 części mieszaniny zawierającej dehydrotio-p-toluidynę, bis-dehydro¬
tio-p-toluidynę, bis-(2-anuno-4-mctylofehylo) siarczki, bis (2-amino-4-metylofenylo)-dwusiarczki i l-amino-2-me-
rkapto-4-metylobcnzen oraz 5,8 części p-nitroaniliny z dodatkiem 2,6 części węglanu sodu dogrzewa się do
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temperatury 220° wciągu 6godzin, a następnie przez dalsze 6 godzin podgrzewa się spiekaną masę do 280°
i utrzymuje całość w tej temperaturze przez 4 godziny. Po zakończeniu spiekania masę schładza się do tempe¬
ratury otoczenia. Uzyskuje się 70,1 części surowego barwnika.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób otrzymywania żółtego barwnika siarkowego na drodze spiekania w obecności siarki amin aromaty¬
cznych z produktami siarkowania p-toluidyny, znamienny tym, źe jako produkty siarkowania p-tolui-
dyny stosuje się dehydrotio-p-toluidynę lub mieszaninę zawierającą dehydrotio-p-toluidynę, bis-dehydrotio-p-to-
luidynę oraz bis (2-amino-4-metylofenylo)-siarczki, bis (2-amino-4-metylofenylo) dwusiarczki i l-amino-2-mer-
kapto-4-metylobenzen, a jako aminę aromatyczną p-nitroanilinę i proces spiekania prowadzi się przez 15-30
godzin w temperaturze 210-300°C, przy czym na J część wagową dehydrotio-p-toluidyny lub wyżej omówionej
mieszaniny w przeliczeniu na dehydrotio-p-toluidynę stosuje się 0,27-0,30 części wagowych p-nitroaniliny oraz
2,3 - 6,0 części wagowych siarki.
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