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I. Gi Farbenindustrie Aktiengesellschaft
(Frankfurt n. M., Niemcy).

Sposdb wytwarzania barwnikéw azowych do barwienia i drukowania
estrow i eterow celulozy.

. Patent dodatkowy do patentu Nr 23575.

Zgltoszono 19 listopada 1935 r.
Udzielono 23 sierpnia 1936 r.
Pierwszenstwo: 23 listopada 1934 r. (Niemcy).
" Najdluzszy czas trwania patentu do 28 lipca 1931 r.

Sposéb wytwarzania barwnikéw azo-
wych szczegé6lnie odpowiednich do barwie-
nia 1 drukowania estréw celulozy wedtug
patentu Nr 23575 polega na tem, ze py -
3 - oksy - czterohydro - 7 - oksynafto - chi-
noline sprzega sie w $rodowisku kwasnem
z aromatycznemi skladnikami dwuazowa-
nia. W ten sposéb otrzymuje si¢ barwniki,
ktére barwia estry i etery celulozy na prze-
zroczyste odcienie blekitne do zielonych o
dobrej odpornosci na dzialanie $wiatla i
bardzo dobrze daja si¢ wywabiaé.

Obecnie wykryto, ze otrzymuje sig
barwniki o wlasciwosciach podobnych do
wlasciwesci barwnikow wedlug patentu Nr
23 575, jezeli zamiast py - 3 - oksy - cztero-
hydro - 7 - oksynaftochinoliny sprzega sie
z odpowiedniemi skladnikami dwuazowa-
nia py - czterohydro - 7 - oksynaftochino-
line.

-Przyklad 1. 13,8 czesci wagowych p -
nitroaniliny w wodnym roztworze kwasu
solnego dwuazuje si¢ w zwykly sposéb roz-
tworem 6,9 czesci wagowych azotynu so-
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dowego w ‘wodzie; przezroczysty roztwor
dwuazowy wlewa si¢ powoli do wodnego
roztworu 23,5 czesci wagowych chlorowe-
dorku py - czterohydro - 7 - oksynaftochi-
noliny, utrzymywanego w stanie kwasnym
zapomoca kwasu mineralnego; sprzeganie
nastepuje natychmiast i po uplywie krot-
kiego czasu zostaje zakorczone. Barwnik
ten o wzorze:

wyodrebniony w zwykly sposéb, barwi je-
dwab octanowy z kapieli mydlanej na od-
cienie blekitne z odcieniem zielonkawym,
ktore sa odporne na dziatanie $wiatta i da-
ja si¢ dobrze wywabia¢.

Py - czterchydro - 7 - oksynaftochinoli-
ne mozna otrzymaé¢ w sposob nastepujacy:

50 czesci wagowych soli sodowej kwa-
su a - nafto - chinolino - 7 - sulfonowego
{otrzymanego przez dzialanie gliceryny,
nitrobenzenu i kwasu siarkowego na kwas
1 - naftyloamino - 5 - sulfonowy wedlug
Skraup’a) uwodornia sie w 306 — 400 cze-
$ciach wagowych wedy w obecnosci katali-
zatora niklowego w temperaturze 140 —
180°C  wodorem pod ci$nieniem 150 atm
nadcisnienia. Po skoriczonem pochlanianiu

wodoru mieszaning reakcyjna pozostawia
si¢ do ostygniecia, oddziela katalizator i
wyodrebnia powstaly kwas cztero - hydro -
naftochinolino - sulfecnowy przez zakwa-
szenie kwasem solnym i odsaczenie wytra-
conego kwasu.

100 czesci wagowych cztero - hydrowa-
nego kwasu « - naftochinolino - 7 - sulfono-
wego 0 wzorze:
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stapia si¢ z 4 — 5-krotng iloscia wodoro-
tlenku potasowego w temperaturze 230 —
240°C. Ochlodzony stop rozpuszcza sie w
wodzie i zobojetnia kwasem solnym, przy-
czem py - czterohydro - 7 - oksynafto -
chinolina o przypuszczalnym wzorze:
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wypada w postaci krysztatéw prawie bez-
barwnych. Chlorowodorek tego zwiazku,
dos¢ trudno rozpuszczajacy sie w wodzie,
krystalizuje w postaci blaszek zéttawych.

Przyktad II. 16,8 czesci wagowych 5 -
nitro - 2 - anizydyny miesza sie z 40 cze-



$ciami wagowemi stezonego kwasu solnego
i 40 czesciami wagowemi wody, przyczem
nastepuje wytworzenie
Dwuazuje si¢ stezonym roztworem wod-
nym 6,9 czesci wagowych azotynu sodowe-
go, odsacza niewielkie ilosci zanieczy-
szczenn i wlewa powoli przezroczysty roz-
twor dwuazowy do wodnego roztworu 23,5
czesci wagowych chlorowodorku py - czte-
ro - hydro - 7 - oksy - mafto - chinoliny;

po uplywie krétkiego czasu sprzeganie jest

zakoriczone.

Wolny kwas mineralny zobojetnia sie
tugiem sodowym i wyosabnia przez odsa-
czenie brawnik o wzorze:
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Jedwab octanowy barwi si¢ zwigzkiem tym
z kapieli mydlanej na przezroczyste odcie-
nie jasnoblekitne, dajace si¢ dobrze wy-
wabiaé. e

Przyklad III. 26,2 czeéci wagowych
2,4 - dwunitro - 6 - bromo - aniliny dwu-
azuje sie w 100 czesciach wagowych ste-
zonego kwasu siarkowego o 60° Bé zapo-
moca ilo§ci kwasu nitrozylosiarkowego,
odpowiadajacej 6,9 czesci wagowych azo-
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chlorowodarku. .

tynu sodowego; otrzymany roztwér dwua-
zowy, mocno zakwaszony kwasem siarko-
wym, wlewa si¢ do wodnego roztworu 23,5
czesci wagowych chlorowodorku py - czte-
ro --hydro - 7 - oksynaftochinoliny; sprze-
ganie zostaje zakoriczone po dodaniu roz-
tworu dwuazowego. Barwnik o wzorze:

wyesobaiany w zwykly sposéb; barwi je-
dwab octanowy z kapieli mydlanej na ko-
lor zielony o dobrych wlasciwosciach.
Barwnik o podobnych wlasciwosciach o-
trzymuje si¢ przez zastapienie 2,4 - dwu-
nitro - 6 - bromo - aniliny — 2,4 - dwuni-
tro - 6 - chloro - anilina.

Przyktad IV. 155 czesci wagowych
5 - nitro - 2 - amino - fenolu w roztworze
w kwasie solnym dwuazuje si¢ wodnym
roztworem 6,9 czesci wagowych azotynu
sodowego. Zawiesing zwiazku dwuazowego
wlewa sie do wodnego roztworu 23,5 cze-
$ci wagowych chlorowodorku py - cztero -
hydro - 7 - oksynafto - chinoliny. Po 12-
godzinnem mieszaniu sprzeganie zostaje
zakoriczone, a wytracony barwnik o wzo-
rze!
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wyosabnia sie przez odsaczenie. Jedwab eteréw celulozy wedlug patentu Nr 23 575,
octanowy, zabarwiony zwiazkiem tym w znamienny tem, Ze py - cztero - hydro - 7 -
sposob zwykly, wykazuje czyste zabarwie- oksynaftochinoling sprzega si¢ z aroma-
nie blekitne z odcieniem zielonkawym, da- tycznemi skladnikami dwuazowania w roz-

jace si¢ dobrze wywabia¢. tworze kwasnym.
Zastrzezenie patentowe. I. G. Farbenindustrie
Aktiengesellschaft.
Sposéb wytwarzania barwnikéw azo- Zastepca: K. Czempinski,
wych do barwienia i drukowania estréow i rzecznik patentowy.

Druk L. Boguslawskiego i-Ski, Warszawi.
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