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Sposob wytwarzania 2-naftyloamino-5-sulfonamidu lub
jego sulfonamidoalkilopochodnych
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Przedmictem wyrialazku jest spos6b wytwarza-
nia 2-naftyloamino-5-sulfonamidu lub jego sulfo-
namidoalkilo ‘pochodnych, ktére sg cennymi skiad-
nikami biernymi do syntezy barwnikéw metalo-
kompleksowy ch.

Znany jest spos6b wytwarzania 1- lub 2-naftylo-
aminosulfochlorkéw i odpowiednich sulfonamidéw
przez traktowanie kwasOw nitronaftalenosulfono-
wych lub acylowanych kwaséw naftyloaminosul-
fonowych halogenkami fosforu i nastepne amido-
wanie otrzymanych sulfochlorkéw w $rodowisku
rozpuszczalniké6w organicznych gazowym amonia-
kiem lub wodnymi roztworami amoniaku, czy tez
jego pochodnymi alkilowymi.

Wyzej opisany isposéb wytwarzania 2-nafitylo~
amino-5-sulfonamidu lub jego sulfonamidoalkilo-
pochodnych wymaga uzycia kosztownych halogen-
kéw fosforu, ktorych stosowanie przy tym na ska-
le techniczng jest bardzo klopotliwe.

Znany jest réwniez spos6b wytwarzania 2-nafty-
loamino-5-sulfonamidu 1lub jego sulfonamidoalki-
loaminowych pochodnych przez sulfonowanie kwa-
su 2-naftyloamino-1-sulfonowego tak zwanego
kwasu Tobiasa do kwasu 2-naftyloamino-1,5-dwu-
sulfonowego, jego desulfonacje, acetylowanie otrzy-
manego kwasu 2-naftyloamino-5-sulfonowego do
kwasu 2 - acetyloaminonaftaleno - 5 - sulfonowego,
traktowanie kwasem chlorosulfonowym, amidowa-
nie otrzymamego 2-acetyloaminonaftaleno-5-sulfo-
chlorku amoniakiem i wreszcie hydrolize grupy
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acetylowej, przy czym jako produkt koncowy
otrzymuje sie 2-naftyloamino-5-sulfonamid.

Przy stosowaniu wyzej opisanego drugiego spo-
sobu wytwarzania 2-naftyloamino-5-sulfonamidu
Jlub jego sulfonamido-alkilopochodnych, proces
przebiega w szesSciu fazach i wymaga przy ?ym
prowadzenia kosztownego procesu acylowaniza,
a caty proces technologiczny jest pracochionny
i drugotrwatly. ) ‘

Sposéb wedtug wynalazku polega na tym, ze
kwas 2-naftyloamino-1-sulfonowy traktuje sie
kwasem chlorosulfonowym, przy czym otrzymuje
sie 5-monochlorobezwodnik kwasu 2-naftyloami-
no-1,5-dwusulfonowego. Reakcja chlorosulfonowa-
nia przebiega wedtug wzoru 1, ’

Ctrzymany 5-sulfochlorek kwasu 2-naftyloami-
no-1,5-dwusulfonowego poddaje sie nastepnie ami-
dewaniu wodnym roztworem amoniaku lub jego
pochodnymi alkilowymi, po czym z -mieszaniny
reakcyjnej wydziela sie kwas 2-naftyloamino-5-sul-
fonamido-1-sulfonowy za pomocg kwasu mineral-
nego. Reakicja amidowania przebiega wedlug wzo-
ré6w 2 i 3, w ktéorych R oznacza: —NH,, -NH(Alk)
lub —N(Alk),.

Po zamidowaniu otrzymany kwas 2-naftyloami-
no-5-sulfonamido-1-sulfonowy poddaje sie deisul-
fonacji woinym roztworem kwasu siarkowego,
przy czym otrzymuje sie siarczan 2-naftyloamino-
5-sulfcnamidu lub jego sulfonamidoalkilopochodne.
Reakcja przebiega wedlug wzoru 4.
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Z siarczanu tego amidu wolny 2-naftyloamino-5-
-sulfonamid o‘trzy‘muje! sie znanymi metcdami.

Przy stosowaniu spodobu wedlug wynalazku pro-
ces technolcgiczny wytwarzania 2-naftyloamino-5-
-sulfonamidu lub jego sulfonamidoalkilopochod-
nych jest znacznie sk‘rdcony, a pominiecie przy tym
stosowanego dotychcza.‘ls procesu acylowania wply-
wa na znaczne przyépieszenie cyklu technologicz-
nego i ré6wnoczeSnie na znaczne obnizZenie kosztéow
produkcji. j .

Koricowy produkt zatwiera nieznaczne zamieczysz-
czenia w postaci -kwasfu 2-naftyloamino-5-sulfcno-
wego, ktory stanowi réwniez zamieczyszczenie
2-naftyloamino-5-sulfonamidu wytwarzanego in-
nymi znanymi metodami.

W podanych nizej przykladach czeSci oznaczajg
czesSci wagowe.

Przyktad 1. Do 700 czesSci kwasu chlorosulfono-
" wego o temperaturze wrzenia 150—155°C dodaje sig
porcjami w ciggu jednej godziny 112 czeSci kwasu
2-naftyloamino-1-sulfonowego przestrzegajac, aby
temperatura mieszaniny reakcyjnej nie przekro-
czyta 40°C. Po zakonczeniu dodawania kwasu
2-naftyloamino - 1 - sulfonowego, ciemno - brunatng
ciecz ogrzewa sie do temperatury 45—50°C iw tej
temperaturze miesza w ciaggu trzech godzin. Po
uplywie tego czasu, dcodaje sie 30 czeSci soli ku-
chennej, miesza w temperaturze 45—50°C przez
dalsze trzy godziny, po czym pozostawia do ozie-
bienia do temperatury 20°C. Nastepnie mieszanine
reakcyjna wkrapla sie do 3000 czedci drobno tiu-
czonego lodu tak, aby temperatura nie przekro-
czyla 15—20°C. Wytracony 5-sulfochlorek kwasu 2=
naftyloamino-i,5-dwusulfonowego odsacza sie i
przemywa zimna wodg.

Otrzymang paste dodaje sie stopniowoina prze-
mian z 200 czeSciami drobno tiuczonego lodu do 150
czesci 20%,-owej wody amoniakalnej, przestrzegajac,
aby temperatura mie przekroczyta 20°C. Poczatkowo
produkt reakcji rozpuszcza sie tworzgc zéito-bru-
natny roztwér, z ktérego podczas mieszania wytrg-
ca sie cze$ciowo jasno-brunatna sé1 amonowa kwa-
su 2-naftyloamino-5-sulfonamidc-1-suifionowego.

Po ogrzaniu mieszaniny do temperatury 60—70°C,
roztwOr przesgcza sie, a otrzymany brunatny prze-
sgcz zadaje 55 iczeSciami 96%-owego kwasu siarko-
wego rozcienczonego 100 cze$ciami wody. Po za-
kwaszeniu, z roztworu wytrgca sie jasnobrunatny
drobno krystaliczny kwas 2-naftyloamino-5-sulfo-
namido-l-sulfonowy. Po oziebieniu zawiesiny do
temperatury 20°C, produkt odsacza sie, przemywa
250 cze$ciami wody i suszy.
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Otrzymuje sie 110 czeSci kwasu 2-naftyloamino-
5-sulfonamido-1-sulfonowego. Otrzymany suchy
kwas 2-naftyloamino - 5 - sulfonamido-1-sulfonowy
dodaje sie do 550 cze$ci 60%,-owego kwhsu siarko-

‘wego, ogrzewa do temperatury 125—130°C i w tej

temperaturze miesza sie az do ctrzymania roztworu.
Brunatny roztwor ozigbia sie do tamperatury 80°C,
rozcieficza 250 czeSciami wody i oziebia do.tempe-
ratury pokojowej. Podczas oziebiania z roztworu

"wytraca sie jasno-brunatny trudno rozpuszczalny

siarczan 2-naftyloamino-5-sulfonamidu. Wytrgcony
produkt odsgcza sie, przemywa 150 czeSciami wody
i suszy. Ctrzymuje sie 66,8 cze$ci 2-naftyloamino-
5-sulfonamidu, co stanowi 60°, wydajno$ci teore-
tycznej w przeliczeniu na wyjSciowy kwas 2-nafty-
leamino-1-sulfonowy,

Przyklad II. Reakcje chlorosulfonowania kwasu
2-naftyloamino-1-sulfonowego prowadzi sie jak w
przyktladzie I. Otrzymang paste chlorku kwasowego
dodaje sie porcjami na przemian z 209 czeSciami
drobno tluczonego lodu do 300 czeSci 20%,-owego
wodnego roztworu metyloaminy. Dalej postepuje
sie wediug przykladu I.

Otrzymuje sie 70 czeéci 2-naftyloamino-5-metylo-
sulfonamidu.

Przykiad III. Reakcje chlorosulfonowania kwasu
2-naftyloamino-1-sulfonowego prowadzi sie jak w
przykladzie I. Otrzymang paste chlorku kwasowe-
go dodaje sie porcjami do 250 czesci 30%,-owego
wodnego roztworu dwumetyloaminy i 300 czeSci
drobno ttuczonego lodu. Dalej postepuje sie wediug
przyktadu I.

Otrzymuje sie 72 cze$ci 2-naftyloamino-5-dwu-
metylosulfonamidu.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania 2-naftyloamino-5-sulfona-
midu lub jego sulfonamidoalkilopochodnych, zna-
mienny tym, ze kwas 2-naftyloamino-l-sulfonowy
traktuje sie kwasem chlorosulfonowytn, a otrzy-
many 5-monochlorobezwodnik kwasu 2-haftylo-
amino-1,5-dwusulfonowego amiduje sie wodnym
roztworem amoniaku lub jego alkilopochodnymi,
po czym za pomoca kwasu mineralnego wydziela
sie kwas 2-naftyloamino-5-sulfonamido-1-sulfono-
wy | odszczepia grupe sulfonowg w polozeniu 1 za
pomocg rozcienczonego kwasu siarkowego, przy
czym reakcje przebiegaja wedtug wzoré6w 1—4.
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