Wydano 20 grudnia 1942

URZAD PATENTOWY
w WARSCHAU

OPIS PATENTOWY

Nr 30827

Kl. 22e—1"

I. G Farbenlndustrle Aktiengesellschaft, Frankfurt n. M.

Sposéb zmniejszania zapachu nigrozyn i indulin

0% 4, H’W

Zgloszono 18 czerwca 1938
Udzielono 4 sierpnia 1942
Pierwszenstwo: 19 czerwca 1937 (Niemcy)

Wiadomo, ze migrozyny i induliny po-
siadaja wiecej lub mniej mocny nieprzy-
jemny -zapach. Zapach ten jest wywoly-
wany przewaznie przez nieznaczng ilosé
zawartych w nich sktadnikéw zasadowych
albo przez skladniki zasadowe, tworzace
sie czesciowo dopiero z czasem. Niedogod-
nos¢ ta, zwlaszeza przy uzyciu tego rodza-
ju barwnikéw do barwienia $rodkow zyw-
nosciowych, dziala czesto tak ujemnie, iz
uzycie tych barwnikéw staje pod znakiem
zapytania. Prébewano juz niedogodnosci

tej zaradzi¢ w ten sposob, ze w celu za-

gluszenia swoistego zapachu nigrozyn i in-
dulin dodawano srodkéw pachnacych. Pro-
wadzi to jednak tylko do wyniku przej-

$ciowego, gdyi z jednej strony srodki

pachnace, ktérych mozna dodawaé tylko
w ilosci nieznacznej, ulatniaja sie, a z dru-
giej strony zwigksza sie ilo§é¢ skladnikow
zasadowych, powodujacych swoisty zapach
nigrozyn i indulin.

Wykryto obecnie, ze zapach zw1qzany
z nigrozynami i indulinami mozna usunaé
na stale, jesli do tych barwnikéw doda sie
kwasow karbonowych lub ich pochodnych
i produktéw podstawienia.

Jako' kwasy karbonowe, ich pochodne
i produkty podstawienia nadaja sie np.
kwasy: cytrynowy, winowy, cukrowy, cy-
namonowy, benzoesowy, lub ich produkty
podstawienia, np. kwasy oksy-, amino-,
sulfobenzoesowe, kwas moczowy, mocznik.
-« Zwiazkow tych dodaje sie w ilosci nie
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wystargzajacej jednak do ewentualnego
tworzenia soli z barwnikami, a mianowi-

cie w ilosci 2 — 5% w stosunku do barw-

nika.

W patencie niemieckim nr 50 534 opu-
blikowano spos6b wytwarzania induliny
C24H1sNs, Spbsob ten polega na tym, ze
‘produkty stopu.induliny z zasadami o okre-
Slonym skladzie przeprowadza sie¢ w wol-
ne zasady, mieszanine te wyciaga rozcieri-
czonym kwasem organicznym i barwnik,
ktéry przeszed! do- roztworu, oirzymuje
przez odparowywanie. Sposéb ten wiegc
polega na WtwarzMu rozpuszczalnej w
wodzie soli z zasady indulinowej CasH1sN4
i kwasu organicznego. Sposobu tego jed-
nak nie mozna zastosowaé do zasad indu-
linowych o duzym cigzarze czasteczko-
wym, znajdujgcych si¢ zwykle w handly,
gdyz przy uzyciu tych zasad tworzenie sig
soli rozpuszezalnych w wodzie jest wyklu-
czone. Ponadto sposobu wedlug patentu

nr 50 534 nie mozna  porownywaé ze spo-

sobem niniejszym ze wzgledéw mnastepuja-
cych. W znanym sposobie kwasy organicz-
ne stosuje si¢ w ilosci wystarczajacej do
wytworzenia soli. W sposobie niniejszym
natomiast zapach nieprzyjemny, zwiaza-
ny z nigrozynami, indulinami, zasadami
jak réwniez solami, udalo si¢ nadspodzie-
wanie usungé trwale za pomoca umiarko-
wanego dodatku kwaséw karbonowych, ich
pochodnych i produktéw podstawienia.
Podczas gdy w znanym sposobie stosuje sie
wiec kwasy organiczne co najmniej w ta-
‘kich ilosciach, aby utworzyla sie sél, to
w sposobie niniejszym w przypadku, gdy
nalezy stosowa¢ wolng zasade i kwas kar-
bonowy, uzyte ilosci kwasu karbonowego
w wysokim stopniu nie wystarczaja do wy-
tworzenia soli.

~ Korzystna jest rzecza przeprowadzanie
sposobu wedlug wynalazku tak, aby w
przypadku przerobki barwnikéw rozpusz-
czalnych w wodzie dodatkéw tych doda-
waé w ostatnim okresie wytwarzania, np.

przy odparowywaniu roztworu wodnego,
jaki nalezy odparowaé¢ po zsulfonowaniu
i zobojetnieniu. W przypadku za$ prze-
rébki barwnikéw rozpuszczalnych w alko-
holu, rozpuszcza si¢ je najkorzystniej w
nim, a po uskutecznionym dodaniu dodat-
kéw i dokladnym wymieszaniu odparowu-
je alkohol z powrotem.

Przyklad I. Do roztworu wodnego po
zsulfonowaniu i zobojetnieniu 100 czesci
nigrozyny, rozpuszczalnej w alkoholu
(Schultz, Farbstofftabellen, VII wydanie,
nr 985), dodaje si¢ 3,5 czgsci kwasu wino-
wego i mieszanine mieszajagc odparowuje

“powoli do sucha. Otrzymuje si¢ w ten spo-

s6b nigrozyne o wlasciwoéciach migrozyny
WL (Schultz, Farbstofftabellen, VII wy-
danie, nr 986), ktéra na zimno jest po-
zbawiona calkowicie zapachu i nawet przy
gotowaniu z woda nie wydziela dajacych
si¢ wyczué¢ ubocznych zapachow zasado-
wych. '

Zamiast kwasu winowego mozna row-
nie dobrze stosowaé miedzy innymi kwasy
cytrynowy, salicylowy, p-oksybenzoesowy,
aminosulfosalicylowy, moczowy lub mocz-
nik.

Przyklad II. W taki sam sposéb, jak
opisano w przykladzie I, przez dodanie 4
czeéci kwasu cynamonowego do wodnego
zobojetnionego gaszczu wytworzonego po
zsulfonowaniu 100 czesci induliny -zasady
B niebieskawej (Schultz, Farbstofftabellen,
VII wydanie, nr 982) i wysuszeniu otrzy-
muje si¢ bezwonng induling o wlasciwo-
§ciach induliny zielonkawej (Schultz,
Farbstofftabellen, VII wydanie, nr 984).

Przyklad III. 100 czesci nigrozyny roz-
puszczalnej w alkcholu (Schultz, Farb-
stofftabellen, VII wydanie, nr 985) roz-
puszcza si¢ mieszajac przez ogrzewanie
w 1000 czesciach alkoholu. Nastepniz do
tego roztworu dodaje si¢ 5 czesci kwasu
cyttynowego i alkohol oddestylowuje. Po-
zostaje nigrozyna o znanych wtasciwo-
Sciach, ktéra réwniez po ponownym roz-



puszczeniu w rozpuszczalnikach lub nawet
przy gotowaniu z woda nie wykazuje wy-
czuwalnego szkodliwego zapachu.

Zamiast alkoholu nadaja si¢ tak samo
inne rozpuszczalniki tych sktadnikéw, np.
aceton lub ester kwasu octowego.

Przyktad IV. W ten sam sposob, jak
opisano w przykladzie III, otrzymuje sie
przez dodanie 8 czesci kwasu benzoesowe-
go do 100 czesci induliny rozpuszczalnej
w alkoholu (Schultz, Farbstofftabellen.
VII wydanie, nr 982) barwnik bezwonny.

Zastrzezenie patentowe.

Sposéb zmniejszania zapachu nigrozyn
i indulin, znamienny tym, ze do tych ni-
grozyn i indulin dodaje sie kwaséw karbo-
nowych lub ich pochodnych i produktow
podstawienia w ilosci nie wystarczajacej do
ewentualnego wytworzenia soli.
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