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Sposob otrzymania nitrozoamindw pierwszorzednych aromatycznych aminéw,
wzglednie soli metali alkalicznych tychze aminow.
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Udzielono: 9 maja 192% r.
Pierwszenstwo: 28 sierpnia 1915 r. (Niemcy).

Wiadomo, ze niektére nitrozoaminy

mozna otrzyma¢ przy wprowadzaniu dwu-

vazo- lub czteroazozwiazkéow do cieczy
alkalicznych. Wprawdzie w ten sposéb
otrzymane nitrozoaminy kilku nitromo-
noamindéw uzyskaty techniczne znaczenie,
lecz dajace sig¢ otrzymac z aromatycznych
czteroazozwigzkow nitrozoaminy nie uka-
zaly sie dotad w handlu, mimo Ze na te
ciala jest zapotrzebowanie. )
Przyczyna tego lezy zdaje sie w tem,
7e dotychczas niema sposobu, ktéryby
pozwalal na technicznie korzystne otrzy-
mywanie nitrozoaminéw z aromatycznych
czteroazozwiazkdow, jak n.p. z czteroazo-
dwumetoxydwufenylu.
Wprawdzie jest opisane w niemieckim
opisie patentowym 81206, Kl. 12, otrzy-
mywanie nitrozoaminu z o-dwuanizydyny,

lecz, pominawszy niedostateczna wydaj-
no$é tego sposobu, ma on takze te wade,
ze zuzywa sie przy nim niezwykle wielkie
ilosci tugu sodowego: 19,5 czesci Na OH
na 1 cze$¢ o-dwuanizydyny. Gléwna cze§é
alkalji musi by¢ odfiltrowana od nitro-
zoaminu w formie zanieczyszczonego lugu
sodowego i, aby nie traci¢: drogiego wo-
dorotlenku sodowego, musi go sie uwal-
nia¢ od domieszanej soli i przez odparo-
wywanie zpowrotem odzyskiwac.
Znaleziono wlasnie, ze bardzo ko-
rzystnie mozna otrzymaé¢ nitrozoaminy
pierwszorzednych aromatycznychaminéw,
wzglednie ich soli, alkaljow, przy od-
dzialywaniu alkaljow zracych na arylo-
sulfonaty odpowiednich dwuazo- wzgle-
dnie czteroazozwiazkéw, znajdujacych sie
w wydzielonej stezonej formie. Ma sie



tu moznos¢ uzycia lugéw zracych do-
wolnej koncentracji i z koncentracja tych
tugéw mozna iS¢ tak wysoko, jak w zad-
nvm innym wypadku, a co wlasnie
przy przerabianiu tetraazodwufenylowych
zwiazkéw jest korzystnem. Uzycie ary-
losulfonatéw dwuazozwiazkéw jest ko-
rzystnem, Uzycie arylosulfonatéw dwu-
azozwiazkow w wydzielonej skoncentro-
wanej formie umozliwia mniejsze zuzycie
ilosci tugéw zracych, niz w dotychczaso-
wych sposobach pracy i przez to oznacza
ten nowy sposob znaczny postep w prze-
mysle.
Przyklad 1.

100 kg o-dwuanizydyny czteroazu-
je sie zwyklym sposobem i miesza sie
z okoto 180 kg soli sodowej 1,5-dwu-
sulfokwasu naftaliny. Powstaly osad od-
sacza sie na prasie i ostroZnie suszy.
30 kg tak powstalego dwumetoxydwu-
fenylotetraazosulfonatu (zawartos¢ o-dwu-
anizydyny okolo 33 procent) miele si¢
z dowolng iloscia np. 19 kg sproszkowane-
go wodorotlenku sodowego (okolo 1,92
czesci NaOH na 1 czes¢ dwuanizydyny).
Nastepnie wkrapla sie powoli przy ciaggiem
mieszaniu i chlodzeniu 4,7 1 wody (lub
odpowiednig ilos¢ tugu sodowego). Teraz

ogrzewa sig, az préba w wodzie roz-
puszczona nie da wiecej zadnego barwnika

z B-naftolem. Po ostudzeniu otrzymuje sie
nitrozoamin bezposrednio w formie su-
chego czekoladowo-brunatnego proszku.

Przyklad 2.

Czteroazuje sie benzydyne jakzwy-
kle, wytraca 1,5 dwusulfokwasem naftali-
ny, filtruje i suszy osad.

30 kg czteroazodwufenylosul{onatu
(czysta zawartos¢ okolo 29 °/, obliczone
na benzydyne) miele sie z 31 kg wodo-
rotlenku sodowego, a nastepnie wkrapla
sig¢ przy dobrem przerabianiu masy 7,8 1
wody (lub odpowiednia ilos¢ tugu sodo-
wego). Potem ogrzewa sie, az reakcja
tetraazowa zniknie. Po ostygnieciu otrzy-
muje sie nitrozoamin jako suchy proszek.

Przyklad 3.

3- nitro - 4 - amino-1-metylobenzol dwu-
azuje sie 1 straca 1,5 dwusulfokwasem
naftaliny. Sulfonat moze by¢ wprowa-

dzony w mokrym lub suchym stanie

do lugu sodowego o dowolnem stezeniu.
Nitrozoamin powstaje natychmiast i uzy-
skuje go sie przez przesaczenie lub w dd-
nym wypadku przez wysolenie.

Zamiast dwuazo - 1,5 - dwusulfonatéw
naftaliny moga by¢ uzyte sole dwuazowe -
innych sulfokwaséw szeregu benzolu lub
naftaliny, o ile tylko sa dostatecznie tru-
dno rozpuszczalne lub daja sie wysalac.

Z innemi dwuazozwiazkami przepro-
wadza sie te metode w sposob odpo-
wiedni.

Zastrzezenie patentowe,

Sposéb - otrzymania nitrozoaminéw
pierwszorzednych aromatycznych aminéw
wzglednie ich soli metali alkalicznych,
tem znamienny, ze oddzialywa sie alka-
ljami zracemi na arylosulfonaty odpowie-
dnich dwuazo- albo czteroazozwiazkow
w wydzielonej, stezonej formie.

ZAKE.GRAF.KOZIANSKICH W WARSZAWIE



	PL95B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


