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Sposób wytwarzania barwnika monoazowego zawierającego pierścień trójazynowy
Patent trwa od dnia 14 grudnia 1957 r.

Wynalazek, doityczy sposobu wytwarzania bar¬
wnika monoazowego zawierającego '* pierścień
trójazynowy.

Znane są np. z brytyjskich opisów patento¬
wych nnry 209723, 774925, 735120 i 785222 bar¬
wniki rnionoazowe zawierające pierścień trójazy¬
nowy połączony z ugrupowaniem p-aminobenze-
noazonartalenowym lub amincnaftelenoazofeny-
loiwym. •

Barwniki te łączą^się chemicznie z włóknami
celulozowymi już w temperaturze pokojowej,

*) Właściciel patentu oświadczył, że współtwór¬
cami wynalazku są mgr inż. Wacław Anders i
mgr inż. Tadeusz Cisło.

daj^c trwałe wybarwienje odporne na działa¬
cie" światła, na pranie i tarcie. '.:. . .. *

Stwierdzono, że również barwniki zawiera¬
jące pierścień trójazynowy połączony z ugrupo¬
waniem pirazolonoazabenzenoaminowym posia¬
dają wyżej wymienione właściwości.

Otrzymuje się je sposobem według wynalaz¬
ku przez dwuazówanic? m- lub p-nitroandliny,
zawierającej również grupę sulfonowa, -anastjep-
nie przez sprzęganie dwu azozwiązku w środo¬
wisku zasadowym z pochodną fenylopirazoloiiu,
redukcje grupy nitro do grupy aminowej i kon¬
densację wytworzonej aminy z 1, 3, 5-trójchlo-
rotrojazytną.

Reakcja przebiega według następujących
wzorów:
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w których R oznacza grupę CH3 lub COOH, Zamiast nitropochodnyca aniliny stosuje sio
B i P oznaczają pierścienie benzenowe zawie- również według wynalazku pochodne aeetylcwe
rające oprócz grup SO3H inne podstawniki za lub oiksalilowe m- lub p-fonyJonodwuamin, przy
wyjątkiem NH2 i OH. czym reakcja przebiega według następujących

wzorów:
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i

R

ci-cyN<^c-ct a-c/ V
NoOH_

Av N

Cl

N
\\nX b I

i

/v

HOC H<E>
Ky-N=N-c. n

w których A oznacza grupę COCOOH lub pierścienie benzenowe zawierające oprócz grup
COCH3, R oznacza grupę CH3 lub COOH, B i P SO<H inne podstawniki za wyjątkiem NH2 i OH.
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Barwniki wytwarzane sposoBem według wy¬
nalazku" odznaczają się dużą rozpuszczalnością
w wodzie, zdolnością barwienia włólona celul>
zowego już w temperatuize pokojowej, diając
wyibarwienie bardzo żywe w odcieniu.

Jako aminy pierwszorzędowe stosuje się we¬
dług wynalazku na przykład 3nnitiro-4-sulfoani-
linę, 4-nitiro-2HSu]foa:ntilinę, 3Hsuifo-4-aminoace-
tanilid, 2-sulfo-4-aminooksaliloairilid, 4-suliior3-
ammoacetanilid lub 2-sirifo-5-amiaiooksaliloani-
lid.

Jako fenylopirazolony skasuje się na przykład
3-metylo^l-(m-sulfofenylo)-5-piraizolon, 3-maty-
lo-1 -(o-sulfofenylo)-5-pirazolon, 3-metylo-l -(p- sul-
fofenylo)-5-pirazolon, 3Jkarboksy-1 -(m-sulfofeny-
lo)-5-pirazolom, 3-icairboksy-i-(o-sulfofenylo)-5ipd-
razolon, 3Hkarboksy-l-(p-sullofenylo)-5-ptirrazoion,
I-(2-cWoirio-5-sulfofenylo)-3-inieitylo-5-pirazo]on, ••
1 -(2-chloro-4-sailfofenylo)-3-nietylo-5-pdirazoloin, 1 -
(4-chloro-2-sulfofenylo)-3-metylo-5-pirazolon, 1-
(2,5-dwuchłoro-4 -sulfofenylo)-3 -metylo-5 -pirazo-
Łon, 1 -(2,3,6-trójcShiloro-5^uifoifenylo)-3-metylo-5-
pirazolon, 1 -(6-c!hloro-4^sulfo-o-tolilo)-S -metylo^
5-pirazolon lub 3-karboksy-l-2,5-dwusulfofenylo)
-5-pirazolon.

Stosując różne zestawienia wymienionych wy¬
żej nilToaandin i oksałilo — hib acetylodwuamin z
fenylopirazolonlaimi otrzymuje się barwniki w Iko-
loiracih od zieloakawo-żółtego do pomarańczowe¬
go.

Dwuazowanie wyżej wymienionych amin
przeprowadza się znanymi metodami i utworzo¬
ny dwuazozwiązek sprzęga się w wodnym zaisar
dowym środowisku z wymienionymi pirazolo-
naml. Po otrzymaniu amiiioazozwiązków grupę
nitrową (przy użyciu składnika zawierającego
grupę nitrową) poddaje się redukcji siarczkiem
sodu, natomiast grupę acetyloamddową lub oksa-
liloamidową (przy użyciu składnika zawierają¬
cego jedną z grup aminowych zaicetylowaną kub
zolraalilowaną) poddaje siię zmydleniu. W ten
sposób otrzymany arrdinoaizozwiązek kondensu-
je się z J, 3, 5-ltrójicMorotriazyną w stosunku mo¬
lowym. 1:1, w środowisku wodnym i w tempera¬
turze do 8°C. Wydzielający się podczas konden¬
sacji chlorowodór zobojętnia się bardzo ostroż¬
nie roztworem 2-n ługu sodowego utrzymując
wartość pH środowiska w granicach około 7.
Po zakończeniu procesu kondensiacji utworzony
barwnik wysala się z roztworu solą kuchenną,
a następnie odsącza i suszy.

Barwniki otrzymane sposobem według wy¬
nalazku barwią włókno celulozowe w środowi¬

sku słabo zasadowym, w temperaturze do 5Ó°C,
natomiast włókno podiodzenda zwierzęcego w
środowisku słabo kwaśnym.

Przykład I. 0,1 mola barwnika otrzy¬
manego przez sprzęganie zdwuazowftnej 4^nitro-
2-sulfoanilifliy z 3-metylo^l-(m-s^Qfofeny]o)-5-pi-
razolonem, w którym zredukowano grupę ni¬
trową, rozpuszcza się w 700 ml wody oziębionej
do temperatury 0°C, a następnie wprowadza się
w przeciągu 0,5 godziny roztwór 18,5 g 1, 3,
5-trójcMorotrójazyny w 150 ml acetonu. Po 0,5
godzinnym miesztamiu wkrapla się w ciągu 1,5
godziny 0,1 mola 2-n ługu sodowego utrzymując
wartość pH roztworu = 7. Masę reakcyjną mie¬
sza się jeszcze w ciągu 3 godzin w temperatu¬
rze 20°C, po czym wsypuje się do niej 150 g so¬
li kuchennej. Wytrącony barwnik odsącza się i
suszy w temperaturze poniżej 5ÓCC. >

Wytworzony barwnik jest łatwo rozpuszczał-
ny w wodzie i barwi na kolor żółty włókno po-*
chodzenia roślinnego w środowisku słabo zasa->
dowym, naitomiast włókno pochodzenia zwie¬
rzęcego w środowisku słabo kwaśnym.

Przykład II. 0,1 mola barwnika otrzy¬
manego przez sprzęganie zdwuazowanego 2-sul-
fo-4-amino-oksaliloanilidu z l-(4-chloro-2-sulfo-
feoylo)-3-imetylo-5-p(iraizolonem, w którym od-
szczepiono grupę oksalilową przez zmydlenie,
rozpuszcza się w 850 ml wody oziębionej do
temperatury O^C, a następnie wprowadza się w
przeciągu 30 minut roztwór 0,1 mola 1, 3, 54rój-
chlorotrójazyny w 150 ml acetonu. Po 30 mi¬
nutowym mieszaniu wkrapla się w ciągu 90 mi¬
nut 0,1 mola lO^o^wego ługu sodowego utrzy¬
mując wartość pH roztworu = 7. Masę reakcyj¬
ną miesza się jeszcze w ciągu 3 godzin w tem¬
peraturze 20°C i wsypuje się do niej 140 g soli
kuchennej. Wytrącony barwnik odsącza się i
suszy w temperaturze poniżej 50°C. Wytworzo¬
ny barwnik jest łatwo rozpuszczalny w wodzie
i barwi na kolor żółty włókno pochodzenia roś¬
linnego w środowisku słafbo zasadowym, nato¬
miast włókno pochodzenia zwierzęcego w śro¬
dowisku słabo kwaśnym.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania barwnika monoazowe-
go zawierającego pierścień trójazynowy

znamienny tym, że m- lub p-nitroanil,inę, za¬
wierającą grupę sulfonową, dwuiazuje się,
otrzymany dwuazozwiązek sprzęga się z po¬
chodną fenylopirazolonu, w środowisku za-
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sadowym, redukuje grupę nitrową do gru¬
py aminowej i otrzymany związek aminowy
kondensuje z 1, 3, 5-trójchlorotrójazyną.

2. Odmiana sposobu według zastrz. 1, zna¬
mienna tym, że m- lub p-amino^ksalilo- lub
aminoacetyloanilid, zawierający grupę sulfo¬
nową dwuazuje się, następnie sprzęga z po¬
chodną fenylopirazolonu w środowisku za¬

sadowym, zmydla grupę oksalilową lub aee-
tylową i otrzymany związek kouidensuje z
1, 3, 5-trójchlorotrójazyną.

Zakłady Przemysłu
Barwników „Boruta"

Zastępca: mgr inż. Aleksander Samujłlo
rzecznik patentowy

B65. RSW „Prasa", Kielce
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