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Sposéh wytwarzania nowych barwnikéw mono--lub disazowych

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania nowych barwnikéw mono- lub disazowych o ogélnym
wzorze A—N=N—X-Y, w ktorym A oznacza reszte 2-benzoilo-4-chlorofenylu, X oznacza reszte skladnika bier-
nego z grupy kwaséw mono- lub dwusulfonowych pochodnych naftolu, aminonaftolu, aminonaftalenu b dwu- -
hydroksynaftalenu albo reszte skladnika biernego pochodnego 14fenylo-3-metylopirazolonu-5, a Y oznacza atom
wodoru lub reszte o ogélnym wzorze _N=N—A, w ktérym A ma wyzej podane zZnaczenie.

Stosowany w sposobie wediug wynalazku jako sktadnik czynny 2-amino-5-chlorobenzofenon, znany jako
. zwigzek wyjsciowy do syntezy lekow z grupy diazepin, nie byl dotychczas stosowany do wytwarzania barwni-
kow.

Sposobem wedlug wynalazku dwuazuje si¢ 2-amino-5-chlorobenzofenon, a uzyskany zwigzek dwuazonio-
wy sprzega ze skladnikiem biernym z grupy kwaséw mono- lub dwusulfonowych pochodny ch naftolu, aminonaf-
tolu, aminonaftalenu lub dwuhydroksynaftalenu albo ze skladnikiem biernym pochodnym 1-fenylo-3-metylopi-
razolonu-5. Otrzymuje si¢ barwniki monoazowe o ogoinym wzorze A—N=N—X-Y, w ktérym A i X maja wyzej
podane znaczenia, a Y oznacza atom wodoru.

W przypadku uzycia jako skladnika biernego zwigzku zdolnego do dwukrotnego sprzegania jako sktadnik
biemny, jak np. w przypadku uZycia kwaséw 1 &dwuhyd:oksynaftaleno—3 ,6-dwusulfonowego, 1-amino-8-hydro-
ksynaftaleno-3,6-dwusulfonowego albo 2-amirc-8-hydroksy-naftaleno-6 -sulfonowego, mozna otrzymany opisa-
mym wyzej sposobem barwnik monoazowy poddac reakcji spizggania ze zdwuazowanym 2-amino-5-chlorobenzo-
fenonem. Uzyskuje si¢ w ten sposob barwniki disazowe o ogéinym wzorze A—N=N—X-Y, w ktorym A i X maj3
wyzej podane znaczenia, a Y oznacza reszt¢ o ogélmym wzorze —N=N—A, w ktérym A ma okredlone wyzej

Reakcje dwuazowania 2-amino-5-chlorobenzofenonu prowadzi si¢ w srodowisku kwasu octowego, przy
czym korzystne wyniki zapewnia rozpuszczanic aminy przed dwuazowaniem w lodowatym kwasie octowym,
z zachowaniem stosunku 2—3 czgsci wagowych aminy do 3—4 czgsci obje tosciowy ch kwasu. Uzyskuje si¢ w ten
sposéb ze zblizona do 100% wyda]nosc;a reakcji dwuazowaria roztwor zdwuazowanego 2-amino-5-chlorobenzo-
fenonu, ktéry w temperaturze 18-20°C moinz przechowywaé bez obawy rozktadu w ciagu kilku godzin,
a w temperaturze 0—5°C — nawet w ciagu kilku dni.
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Reakcje sprzg¢gania barwnika monoazowego ze zdwuazowanym 2-amino-5-chlorobenzofenonem prowadzi =
si¢ w masie po reakcji syntezy barwnika moncazowego. /
Otrzymane sposobem wediug wynalazku barwniki barwia wiékna naturalne i syntetyczne, a zwlaszcza

wiékna welniane i poliamidowe na kolory Z6tty, pomarasiczowy, czerwony, blgkitny, fioletowy i brunatny.

Sposéb wedlug wynalazku ilustruja, nie ograniczajyc jego zakresu, nastepujace przyktady, w ktérych procen-
ty ozniaczaja procenty wagowe, a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza:

Przyktad I 23,i5 czesci wagowych 2-amino-5<hicrobenzofenonu rozpuszcza sie w 33 czesciach
objetosciowych kwasu octowego lodowatego i dodaje 33 czesci objetosciowe steZonego kwasu solnego. Fo'
wymieszanit roziworu o barwie ciemnobrunatnoczerwonej dodaje si¢ do catosci w ciagu 20—30 minut w tempe-
raturze poniZej 20° roztwor zawierajacy 7,6 czesici wagowych azotynu sodowego i 30 czesci objetosciowych
wody, po czym miesza si¢ w ciggu dalszych 30 minut, utrzymujac w masie reakcyjnej staly nadmiar kwasu
sclnego.

Mastepnie do. catosci dodaje sie stopniowo 1 czg$é wagowsg mocznika oraz 100 czesci objgtosciowych
wody, pe czym zawarto$c si¢ saczy, a mase filtracyjng przemywa 20 czesciami objetosciowymi kwasu solnego
rozcieficzonego w stosunku 1:10. Przesacz barwy zottej, zawierajacy zdwuazowany 2-amino-S-chiorgbenzofenon,
moze by¢ przechowywany w temperaturze 18—20° przez kilka godzin, a w temperaturze 0—5° — w ciagu kilku
dni. Wydajnosé procesu dwuazowania wynosi okoto 95,5%. -

Oddzielnie rozpuszcza sie 24,6 czesci wagowych kwasu 1-naftolo-4-sulfonowego w 500 czesciach objeto-
sciowych wody z dodatkiem 74 czgsci wagowych weglanu sodowego. Calosé sig filtruje, a do przesaczu dodaje
stopniowo w temperaturze 18—20° otrzymany opisanym wyzej sposobem roztwér zdwuazowanego 2-amino-
S-chlorobenzofenonu. Reakcje sprzggania prowadzi si; w ciaggu 2—3 godzin. Otrzymuje si¢ z wydajnoscig 70%
barwnik monoazowy, barwigcy widkna naturalne i syntetyczne na kolor pomaraficzowy. '

Przyktad II. Do 40 czgsci wagowych kwasu 1-amino-8-naftolo-3,6-dwusulfonowego, rozpuszczonych
w 400 czeiciach objgtosciowych wody z dodatkiem 5 czesci wagowych wodorotlenku sodowego, dodaje sig
stopniowo roztwor uzyskany przez zdwuazcwanie sposobem opisanym w przyktadzie I 139 czesci wagowych
2-amino-5-chlorobenzofenonu. Reakcje sprzegania prowadzi si¢ w ciggu 24 godzin. Otrzymuje si¢ z wydajnoécia
90% barwnik monoazowy. stancwiacy produkt sprzegania w potozeniu 7 kwasu i-amino-8-naftolo-3 6-dwusulfo-

nowego, barwigcy wlékna naturalne i syntetyczne na kolor finletowy.

‘ Przyktad IIl. Postepuje si¢ sposobem opisanym w przyktadzie II, przy czym kwas 1-amino-8-nafto-

lo-3,6-dwusulfonowy wytraca si¢ przed reakcja sprzegania z alkalicznego roztworu za pomoca 15 czesci objeto-
sciowych stezonego kwasu solrego. Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 89% barwnik monoazowy, stanowiacy produkt
sprzggania woloZeniu 2 kwasu 1-amino-8-naf| tclo-3 ,6-dwusuifonowego, barwiacy wlokna naturalne i syntetyczne

na kolor fioletowy.

Przyktad IV. Do 7,3 czesci wagowych kwasu 2-naftolo-6-sulfonowego, rozpuszczonych w wodzie
z dodatkiem 10 czgsci wagowych kwasnego weglanu sodowego, dodaje si¢ stopniowo roztwér uzyskany przez
zdwuazowanie sposchem opisanym w przyktadzie I 6,95 czesci wagowych 2-amino-5-chlorobénzofenonu. Reak-
cj¢ sprzggania prowadzi si¢ w ciggu 2-3 godzin. Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 70% barwnik monoazowy, barwigcy
wiékna naturalne i syntetyczne na kolor pomarasiczowy.

Przyktad V. Do 11 czgéci wagowych kwasu 2-naftolo—3 6-dwusulfmomgo, rozpuszczonych w 400
czesciach ob]gtosclowys,h wody z dodatkiem 10 czgsci wagowych kwasnego weglanu sodowego, stopniowo sie
dodaje w temperaturze 0° roztwor uzyskany przez zdwuazowani: sposobem opisanym w przykladzie I 6,95
czgsci wagowych 2-amino-S-chlorobenzofenonu. Rezicje sprzegania prowadzi sie w ciagu 2—3 godzin. Otrzymu-
je si¢ zwydajnofciy 65% barwnik mcnoazowy, barwigcy wldkna naturalne i synietyczne na kolor pomaras-
Szowy. .

Przykiad VL Do 7 czgsci wagowych kwasu 1-aminonaftaleno4- sulfonowego, rozpuszezonych w 300
czgsciach objetosciowych wody z dodatkiem 10 czesci wagowych octanu sodowego, stopniowo sig dodaje roz-
twor uzyskany przez zdwuazowanie sposobem opisanym w przyktadzie 1 6,95 czeéci wagowych 2-amino-5-chlo-
robenzofenornu i zoboj¢tnienie roztworu zwigzku dwuazoniowego za pomoca 6-8 cze$ci wagowych octanu sedo-
wego do stabo kwadnej reakcji na papierek Kongo. Reakcje sprzegania prowadzi si¢ w ciggu 1,5—2 godzin.

.On'zw muje si¢ zwyda]nosclz; 80% tarwnik monoazowy, barwigcy widkna naturalne i syntetyczne na kolor
CZETWOTY .

Przvktad VIL 20 8 czgsci wagowych kwasu 1-fenylcamino-8-naftolo- 6-sulionowego rozpuszcza sie
» 43 zgsciach objetosciowych wody zawierajacej 3 czesci wagowe wodorotlenku sodowego. Roztwdr filtruje
s d'\dxju dc prrecaczu 10-14 czeéci objetosciowych stezonego kwasu solnego celem wytracenia zawiesiny
kwe - 1fenyivamino- 8-naftolo-6-sulfonowego.
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Nastepnie do calosci dodaje si¢ stopniowo roztwdr uzyskany przez zdwuazowanie sposobem opisanym
w przykladzie 1 13,9 czgéci wagowych 2-amino-5-chlorobenzofenonu. Reakcje sprzegania prowadzi si¢ w ciggu
0,5—1 godziny. Otizymuje si¢ z wydajnoscig 85% barwnik monoazowy, barwigcy widkna naturalne i syntetyczne
na kolor brunatny.

Przyktad VI Do 20,1 czesci wagowych kwasu 1,8-dwuhydroksynaftaleno- 3,6-dwusulfonowego,
rozpuszczonych w 400 czgsdciach objetosciowych wody zawierajacej 80 czesci wagowych weglanu sodowego,
dodaje si¢ stopriiowo roztwor uzyskany przez zdwuazowanie sposobem opisanym w przyktadzie I 13,9 czesci
wagowych 2-amino-5-chlorobenzofenonu. Reakcje sprzegania prowadzi si¢ w ciagu 12 godzin. Otrzymuje si¢
z wydajnoscig 80% barwnik monoazowy, barwigcy widkna naturalne i syntetyczne na kolor fioletowy.

Przykiad IX. Do 11 czgici wagowych kwasu 2-naftolo-6,8-dwusulfonowego, rozpuszczonych w 300
czgsciach objetosciowych wody z dodatkiem 10 czgsci wagowych kwasnego weglanu sodowego, dodaje sig
stopniowo roztwdr uzyskany przez zdwuazowanie sposobem opisanym w przyktadzie I 6,95 czgsci wagowych
2-amino-5-chlorobenzofenonu. Reakcje sprzegania prowadzi si¢ w ciggu 2—3 godzin. Otrzymany barwnik wysala
. sie przez dodanie do wytworzonego roztworu 50—60 czgsci wagowych soli kuchennej. Uzyskuje si¢ z wydajno-
$cig 60% barwnik monoazowy, barwigcy widkna naturalne i syntetyczne na kolor pomarariczowoczerwony.

Przyktad X. Do 15,8 czeéci kwasu 2-amino-8-naftolo-6-sulfonowego, rozpuszczonych w S00 czescia-
ch objetosciowych wody z dodatkiem 70 czgsci wagowych weglanu sodowego, dodaje si¢ stopniowo roztwor
uzyskany przez zdwuazowanie sposobem opisanym w przyktadzie I 139 czesci wagowych 2-amino-5-chloroben-
zofenonu. Reakcj¢ sprz¢gania prowadzi si¢ w ciggu 10—12 godzin. Otrzymuje si¢ z wydajnoscig 85% barwnik
monoazowy, stanowigcy produkt sprzegania w potoZeniu 7 kwasu 2-amino-8-naftolo-6-sulfonowego, barwigcy
widkna naturalne i syntetyczne na kolor czerwony.

Przyktad XL 15,8 czgéci kwasu 2-amino-8-naftolo-6-sulfonowego rozpuszcza sie w 400 czesciach
obje toéciowych wody z dodatkiem 2,6 czesci wagowych wodorotlenku sodowego, filtruje i z przesgczu wytrgca
za pomocg 12 czesci objetosciowych stezonego kwasu solnego drobnokrystaliczny kwas 2-amino-8-naftolo-6-sul-
fonowy. Do wytworzonej zawiesiny dodaje si¢ stopniowo w temperaturze 0—5° roztwér uzyskany przez zdwua-
zowanie sposobem opisanym w przykladzie I 139 czesci wagowych 2-amino-5-chlorobenzofenonu. Reakcje
sprzegania prowadzi si¢ w ciagu 12 godzin. Otrzymuje sie z wydajnoscia 90% barwnik monoazowy, stanowiacy
produkt sprzegania w potozeniu 1 kwasu 2-amino-8-naftolo-6-sulfonowego, barwigcy widkna naturalne i synte-
tyczne na kolor czerwony.

Przyktad XI. Do 15,8 czgsici wagowych kwasu 1-amino-3-naftolo-4-sulfonowego, rozpuszczonych
w 400 czesciach objetosciowych wody z dodatkiem 64 czesci wagowy ch weglanu sodowego, dodaje si¢ stopnio-
wo roztwor uzyskany przez zdwuazowanie sposobem opisanym w przykiadzie I 13,9 czeséci wagowych 2-amino-
S-chlorobenzofenonu. Reakcje sprzegania prowadzi si¢ w ciagu 6 godzin. Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 80%
barwnik monoazowy. barwigcy widkna naturalne i syntetyczne na kolor czerwony.

Przyktad XIHOL 158 czesci kwasu 2-amino-5-naftolo-7-sulfonowego rozpuszcza sie i sprzega sposo-
bem podanym w przyktadzie X. Otrzymuje si¢ z wydajnoscig 75% barwnik monoazowy, stanowigcy produkt
sprzegania w potoZeniu 6 kwasu 2-amlno-5-naftolo- 7-sulfonowego, barwiacy wickna naturalne i wntetyczne na
kolor czerwony.

Przyktad XIV. 15,8 cz¢sci wagowych kwasu 2-amino-5-naftolo-7-sulfonowego rozpuszcza sie i sprze-
ga sposobem podanym w przyktadzie XI. Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 91,5% barwnik monoazowy, stanowigcy
produkt sprzegania w potozeniu 1 kwasu 2-amino-5-naftolo- 7-sulfonowego, barwigcy wiékna naturalne i synte-
tyczne na kolor czerwony.

Przyktad XV. 21 czg¢sci wagowych kwasu 1,8-dwuhydroksy-naftaleno- 3,6-dwusulfonowego rozpusz-
cza si¢ w400 czgsciach objetosciowych wody z dodatkiem 70 czes$ci wagowych weglanu sodowego, filtruje i do
przesgczu dodaje stopniowo wciagu 2 godzin potowg roztworu uzyskanego przez zdwuazowanie sposobem
opisanym w przyktadzie I 27,8 cze¢sci wagowych 2-amino-S-chlorobenzofenonu. Po 4 godzinach sprzegania
w temperaturze 5—8° dodaje si¢ do catosci 200 czesci objetosciowych wody z dodatkiem 50 czesci wagowych
weglanu sodowego oraz stopniowo — drugg potowe roztworu zdwuazowanego 2-amino-5-chlorobenzofenonu.
Reakcje sprzegania prowadzi si¢ w ciagu 12 godzin. Otrzymuje sie z wydajnoscig 90% barwm'k disazowy, barwig-
cy widkna naturalne i syntetyczne na kolor fioletowy.

Przyktad XVI. Masg reakcyjng po syntezie barwnika monoazowego, wytworzonego sposobem opisa-
nym w przyktadzie Ill, alkalizuje si¢ przez dodanie do niej 100 czesci objetosciowych 20% roztworu wodoro-
tienku sodowego oraz 400 czesci obje tosciowych 25% roztworu weglanu sodowego.

Nastepnie ‘dodaje si¢ stopniowo roztwdr uzyskany przez zdwuazowanie sposobem opisanym w przyktadzie
I 13,9 czgéci wagowych 2-amino-S-chlorobenzofenonu. Reakcje sprzegania prowadzi si¢ w ciagu 24 godzin.
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Otrzymuije si¢ z wydajnoscia 75% barwnik. disazowy, barwigcy widkna naturalne lsyntetyane na kolor fioleto-
wy z odcieniem blekitnym.

Przyktad XVII. Masg reakcyjna po syntezie barwnika monoazowego, wytworzonego sposobem opisa-
nym w przyktadzie XI, alkalizuje si¢ sposobem podanym w przyktadzie XVI i prowadzi proces dalszego sprzega-
nia w Srodowisku alkalicznym sposobem przedstawionym w przykladzie X. Reakcje sprzggania prowadzi sig
w ciggu 12 godzin. Otrzymuje si¢ z wydajnoscig 80% barwnik disazowy, barwizcy wlékna naturalne i syntetycz-
ne na kolor biekitny.

Przykiad XVIIL Do 12,7 czgsci wagowych 1-/4-sulfo-fenylo/-3- metylopirazolonu-5, rozpuszczonych
w 200 czesciach objetosciowych wody z dodatkiem 2,2 czgsci wagowych wodorotlenku sodowego i 41 czesci
wagowych octamu sodowego dodaje si¢ stopniowo w temperaturze 0—10° roztwér uzyskany przez zdwuazowanie
sposobem opisanvm w przyktadzie I 11,5 czgsci wagowych 2-amino-5-chlorobenzofenonu. Jednoczesnie kontro-
luje si¢ stale przebizg reakcji, aby pH srodowiska wynosito nie mniej, niz 8. Reakcje sprzegania prowadzi sig
w ciggu 5,5-5,6 godzin. Otrzymuje si¢' z wydajnoscia 85% barwnik monoazowy, barwmcy widkna naturalne
i syntetyczne na kolor z6tty.

Przyk tad XIX. Postepuie si¢ sposobem opisanym w przykladzie XVIIL, uzywajac jako sktadnika
biemego 1-/2-chloro4-sulfofenyio/-3-metylopirazolonu-5. Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 73% barwnik monoazo-
wy, barwizcy widkna naturalne i syntetyczne na kolor zotty.

Przyktlad XX Postgpuje sic sposobem opisanym w przyktadzie XVIII, uzywajgc jako skiadnika
biemego 1-/2,5-dwuchloro-4-sulfofenylo/-3-metylopirazolonu-5. Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 75% barwnik mo-
noazowy, barwigcy widkna naturalne i syntetyczne na kelor z6tty.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania newych parwnikéw mono- lub disazowych o ogélnym wzorze A—N=N-X-Y,
wktérym A oznacza reszte 2-benzoilo-4-chlorofenylu, X oznacza reszte skiadnika biernego z grupy kwasow
mono- lub dwusulfonowych pochodnych naftolu, aminonaftohi, aminonaftalenu lub dwuhydroksynaftalenu albo
resztg sklainika bieriego pochodnege I-fenylo-3-metylopirazolonu-5, aY oznacza atom wodoru lub reszte
o ogblnym wzorze —N=N—A, w ktérym A ma wyzej podane znaczenie, znamienny tym, Ze 2-amino-
5-chlorobenzofenon dwuazuje sig, a uzyskany zwigzek dwuazoniowy sprzega ze skladnikiem biernym z grupy
kwaséw mono- lub dwusulfonowych pochoduych naftolu, aminonaftolu, aminonaftalenu lub dwuhydroksynafta-
lenu albo ze skladnikiem biemym pochodnym 1-fenylo-3-metylopirazolonu-5, po czym ewentualnie - w przypad-
ku uzycia jeko skladnika biernego zwigzku zdolnego do dwukrotnego sprzggania jako sktadnik bxerny sprzega

sie uzyskany barwnik monoazowy ze zdwuazowanym 2-amino-5-chlorobenzofenonem.

2. Sposéb wytwarzania nowych barwnikéw mono- lub disazowych wedlug zastrz. 1, znamienny
tym, ze dwuazowanie 2-amino-S-chlorobenzofenonu prowadzi si¢ w §odowisku kwasu octowego, korzystnie
— rozpuszczajgc aming przed dwuazowaniem w lodowatym kwasie octowym, z zachowaniem stosunku 2—3
cze $ci wagowych aminy do 3—4 czesci obje tosciowych kwasa.

3.Sposéb wytwarzania nowych barwnikéw disazowych wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
sprz¢ganie barwnika monoazowego ze zdwuazowanym 2-amino-5-chlorobenzofenonem prowadzi sie w masie po
reakcji syntezy barwnika monoazowego.
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