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Zakla_dy Przemyshu Barwnikéw ,,Boruta”*)
Zgierz, Pclska

Sposéb wytwarzania barwnika monoazowego zawierajacego pierScien tréjazynowy -
Patent trwa od dnia 14 grudnia 1957 r.

Wynalazek. dotyczy sp‘tl)s"bil wyﬁwa.rzamsia bar-
whnika monoawwego za "1eraJacego plersclen
tréjazynowy. ;

Znane s mp. z brytyjskich opiséw patento-

wych m-ry 209723, 774925, 785120 i 785222 bar-
wniki monoazowe zawicrajgce piercien tréjazy-
nowy polgczony z ugrupowauniem p-amincbenze-
noazonaftalenowym lub amincnaftalenoazofeny-
lowym. - . )

Barwniki te lacza’si¢ chemicznie z wiéknami
celulozowymi jvuz"‘w temperaturze pokiojcwej,

*) Wiasciciel patentu oswua'lczyl ze wspoliwoér-
camj- wynalazku s3 mgr inz. Waclaw Anders i
mgr inz. Tadeusz Cisto. - :

4

dajac itrwale wybarwienie cdporne na dzlala-
nie’ §wiatla, na pranie i tarcie. - RS

Stwierdzono, ze réwniez barwniki zavwera-
jace pierscien tréjazynowy polgczony z ugrupo-
waniem pirazolonoazobenzenoaminowym posia-
daja wyzej wymienione wlasciwosci.

Otrzymuje sie je sposobem wedlug wynalaz-
ku przez.  dwuazowaniec m- lub p-nitroaniliny,
zawierajgcej rowniez grupe sulfonows, -nastep-

‘nie przez sprzeganie dwuazozwiazku w: éredo-

wisku zasadowym z pochodng fenfy'loptrazo]onu,
redukcje grupy nitro do grupy aminowej i kon-
densacje wytworzonej aminy z 1, 3, 5-tréjchlo-
roh‘BJazyma :

- Reakcja przebiega wedlug
WzZorow;

nastgpujacych
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w ktérych R oznacza grupe CH; lub COOH,
B i P oznaczajg pierScielie benzenowe zawie-
rajgce oprocz grup SOszH inne podstawniki za
wyjatkiem NH, i Odl.
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w ktérych A oznacza grupe COCOOH 1lub
COCH;, R oznacza grupe CH; lub COOH, Bi P
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Zamiast mnitropochodnyca aniliny stosuje sic
réwniez wedlug wynalazku pochodne aceiylcuwe
lub oizsalilowe m- lub p-fenylcnodwuamin, przy
czym reakcja przebiega wedlug nastepujgcych
WZOTOW:
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pierscieniie Lenzenowe zawierajgce opréecz grup
SO-H inne podstawniki za wyjatkiem NH, i OF.



- Barwniki wytwarzane svosobern wedtug wy-
nalazku- odznaczaja sie duzg rozpuszezalnosein
w wodzie, zdolnoscia }arwienia wiékma celuls-
zowego juz w temperatuize pokojowej, dlaJac
wybarwienie bardzo zywe ‘w_odaieniu.

Jako aminy pierwszorzedowe stosuje sie we-
diug wynalazku na przyklad 3-nitro-4-sulfoani-
line, 4-nitro-2-sulfoaniling, 3-sulfo-4-aminoace-
tanilid, 2-sulfo-4-aminooksaliloanilid, 4-sulfio-3-
aminoacetanilid lub 2-sulfo-5-aminooksaliloani-
lid.

Jako fenylopirazolony stosuje sie na przyklad
3-metylo-1-(m-sulfofenylo)-5-pirazolon, 3-mety-
lo-I-(o-sulfofenylo)-5-pirazolon, 3-metylo-1-(p-sul-
fofenylo)-5-pirazolon, 3-karboksy-1-(m-sulfofeny-
lo)-5-pirazolon, 3-karboksy-I-(o-sulfofenylo)-5-pi-
razolon, 3-karboksy-I1-(p-sulfofenylo)-5-pirazolon,
1-(2-chloro-5-sulfofenylo)-3-metylo-5-pirazolon,
1-(2-chloro-4-sulfofenylo)-3-metylo-5-pirazolon, 1-
(4-chloro-2-sulfofenylo)-3-metylo-5-pirazolcn, 1I-
(2,5-dwuchloro-4 -sulfofenylo)-3 -metylo-5 -pirazo-
lon, 1-(2,3,6-tréjchloro-5-sulfofenylo)-3-metylo-5-
pirazolon, 1-(6-chloro-4-sulfo-o-tolilo)-5-metylo-
5-pirazolon lub 3-karboksy-1-2,5-dwusulfofenylo)
~3-pirazolon.

Stasujae rézne zestawienia wymienionych wy-
zej nitroamin i oksalilo — lub acetylodwuamin z
fenylopirazoionami otrzymuje sie barwniki w ko-
lorach od Zielonkawio-zéltego do pomarariczowe-
go. .

Dwuazowanie wyzej ‘wymienionych amin
przeprowadza sie znanymi metodami i utworzo-
ny dwuazozwiazek sprzega sie w wodnym zasa-
dowym érodowisku z wymienionymi pirazolo-
nami. Po otrzymaniu aminoazozwigzkéw grupe
nitrows (przy uzyciu skladnika zawierajacego
grupe nitrowg) poddaje sie redukcji siarczkiem
podu, natomiast grupe acetyloamidows lub oksa-
liloamidowsg (przy wuzyciu skiadnika zawieraja-
cego ledng z grup aminowych zacetylowang lub
zoksalilowang) poddaje sie zmydleniu. W ten
spos6b otrzymany aminoazozwigzek kondensu-
je sie z 1, 3, 5-4tréjchiorotriazyng w stosunku mo-
~ lowym 1:1, w Srodowisku wodnym i w tempera-
turze do 8°C. Wydzielajacy sie podczas konden-
sacji chlorowodér zobojetnia sie bardzo ostroz-
nie roztworem 2-n lugu sodowego utrzymujac
warto$§é pH S$rodowtiska w granicach wokolo T7.
Po zakonczeniu procesu kondensacji utworzony
barwnik wysala si¢ z roztworu solg kuchenmg,
a nastepnie odsacza i suszy.

Barwniki ofrzymane sposobem wediug wy-
nalazku barwia wiékno celulozowe w Srodowi-

sku stabo mqadowym w temperaturze' do 50°C,
natomiast wlékno pochodw'ma zwierzecego w
Srodowisku stabo kwagnym. . - -

"Przyktad L 0,1 mola ba:i'wnika otrzy-
manego przez sprzeganie zdwuazowanej 4-nitro-
2-sulfoaniliny’ z 3-metylo-I1-(m-sulfofenylo)-5-pi=
razolonem, w ktérym zredukowamo grupe ni-
trowa, rozpuszcza si¢ ' w 700 ml wody oziebionej
do temperatury 0°C, a nastepnie wprowadza sie
w przeciagu 0,5 godziny roztwér 18,5 g 1, 3,
5-tréjchlorotréjazyny w 150 ml acetonu. Po 0,5
godzinnym mieszaniu wkrapla sie w ciggu 1,5
godziny 0,1 mola 2-n lugu sodowego uirzymujac
wartoéé pH rozitworu = 7. Mase reakcyjng mie-
sza sie jeszcze w ciggu 3 godzin w temperatu-
rze 20°C, po czym wsypuje sie do niej 159 g so-
li kuchennej. Wytracony barwnik odsgcza sie i
suszy w temperaturze poniZej 50°C.

Wyitworzony barwnik jest latwo rozpusazczal-,
ny w wodzie i barwi na kolor zélty wiékno po-
chodzenia rodlinnego w $rodowisku stabo zasa-~
dowym, natomiast wilékno pochodzenia zwie-
rzecego w Srodowisku slabo kwasnym.

Przyktad II 0,1 mola barwnika otrzy-
manego przez sprzegamie zdwuazowanego 2-sul- -
fo-4-amino-oksaliloanilidu- z 1-(4-chlorc-2-sulfo-
fenylo)-3-metylo-5-pirazolonem, w ktérym od-
szczepiono grupe oksalilowg przez zmydlenie,
rozpuszcza sie¢ w 850 ml wody oziebionej do
temperatury 0°C, a nastepnie wprowadza sie w
przeciggu 30 minut roztwér 0,1 mola 1, 3, 5-tréj-
chlorotréjazyny w 150 ml acetonu. Po 30 mi-
nutowym mieszaniu wkr-apla sie¢ w ciagu 90 mi-
nut 6,1 mola 10%,~wego l'ugu sod»owego utrzy-
mujac wartosé pH roztworu = 7. Mase reakeyj-
na miesza sie jeszcze w ciggu 3 godzin w tem-
peraturze 20°C i wsypuje sie do niej 140 g soli
kuchennej. Wytracony barwnik cdsgcza sie i
suszy W temperaturze pomiZej 50°C. Wytwiorzo-
ny barwnik jest latwo rozpuszczalny w wodzie
i harwi na kolor zélty wlékno pochodzenia roé-
linn2go w $rodowisku stabo zasadowym, nato-
miast wlékno pochodzenia zwierzecege w Sro-
dowisku stabo kwasnym.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania barwnika monocazowe-
go zawierajacego piericien tr6jazynowy
znamienny tym, ze m- lub p-nitroaniline, za-
wierajaca grupe sulfonows, dwuazuje sig,
otrzymany dwuazozwigzek sprzega sie z po-
chodng fenylopirazolonu, w $rodowisku za-
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sadowym, redukuje 'grupe nitrowg do gru-
py aminowej i otrzymany zwigzek aminowy
kondensuje z 1, 3, 5-trdjchlorotréjazyna.

. Odmiana sposobu wedlug =zastrz. 1, zna-
mienna tym, Z¢ m- lub p-zminooksalilo- lub
aminoacetyloanilid, zawierajacy grupe sulfo-
nowg dwuazuje sie, nastepnie sprzega z po-
chodna fenylopirazolonu w s$rodowisku za-

865. RSW ,,Prasa“, Kielce

sadowym, zmydla grupe oksalilowg lub ace-
tyiowg i otrzymany zwigzek kondensuje z
1, 3, 5-tréjchlorotréjazyna.

Zaklady Przemysltlu
Barwnikéw ,Boruta“

Zastepca: mgr inz. Aleksander Samujilo
rzecznik matentowy
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