25 pazdziernika 1928 r.

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ
OPIS PATENTOWY

Nr 8823.

K. 22 a 2/9/20

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

Sposdb otrzymywania barwnikéw azowych.

Zgloszono 2 lipca 1927 .

Udzielono 26 kwietnia 1928 r.

Pierwszenstwo: 9 lipca 1926 r. dla zastrz, I; 5 sierpnia 1926 r, dla zastrz. 2 (Niemcy).

Z amin aromatycznych, ktére jako dwu-
azoskladnik dajg zapomoca sprzegania z
aryloamidem kwasu 2-oksynaftaleno-3-
karbonowego lub jako aryloamidosktadnik
daja zapomoca sprzegania z dwuazo-
zwigzkami trwale barwniki azowe, wyroz-
niaja sie szczegélnie dobremi wlasno$cia-
mi niektére aminy jak np. chlorowco-o-to-
luidyna.

Obecnie wykryto, ze réwniez niektore
chlorowco-ksylidyny daja barwniki o
szczeg6lnie dobrych wlasnosciach, a mia-
nowicie 1.3-dwumetylo-4-amino-6-chlorow-
cobenzeny i 1.3-dwumetylo-4-amino-2.6-
dwuchlorowco benzeny.

Dalej wykryto, ze rowniez i zasady, za-
wierajace w polozeniu 6 zamiast chlorow-

ca atom wodoru lub grupe alkylowa daja
réwniez barwniki szczegélnie trwate.

Zasady dwuchlorowcowe nie byly do-
tychczas znane. Mozna je otrzymac np. za-
pomoca chlorowania asymetrycznej m-ksy-
lidyny w kwasie siarkowym, Nalezy przy-
jaé, ze oba atomy chlorowcowe w danym
wypadku zajmujg polozenie 2 i 6.

Barwniki otrzymane z zasad i arylo-
amidéow kwasu 2-oksynaftaleno-3-karbo-
rnowego mozna otrzymaé w sposéb zwykly
badz na wléknie, badz jako takie, badz tez
w postaci substratu,

Zasady rzeczone przy otrzymywaniu
barwnikéw azowych na wiléknach, w spo-
s6b opisany np. w patencie Nr 1734, daja
barwniki azowe bardzo trwale.
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Barwniki te $a odporne szczegélnie na
dzialanie chloru, $wiatla i na gotowanie w
tugach. =~

I tak np. dwuazozwiazki, otrzymane
zapomoca sprzegania 1,3-dwumetylo-4-a-
mino-6-chlorobenzenu z 5-chloro-2-meto-
ksy-7-anilidem lub 4-chloro-2-metylo-1-
anilidem kwasu 2-oksynaftaleno - 3-karbo-
nowego daja zywe, czyste lub zéttawe od-
cienie czerwone, bardzo odporne na goto-
wanie w lugach.

Barwniki otrzymane z 1.3-dwumetylo-
4-amino- 6 -bromobenzenu i odpowiednie-
go arylamidu sa podobne do barwnikéw
otrzymanych z chloro pochodnych.

Zwiazek dwuazowy 1.3 - dwumetylo-
4-amino-2.6-dwuchlorobenzenu daje np. po
sprzegnigciu go na widknie z o-toluidynem
lub 5-chloro-2-metylo-/-anilidem kwasu
2-oksynaftaleno-3-karbonowego czerwier,
4-chloro-2-metylo-7-anilidem - szkarlat, z
B-naftyloamidem zéttawy, bordo i t. d.
Wszystkie te zabarwienia sa bardzo od-
porne na gotowanie w lugach,

Przyklad I. Wiskna bawelniane obra-
bia si¢ w sposéb znany nastepujacg za-
prawa: 10 czesci wagowych 4‘-chloro-2‘-me-
tylo-1‘-anilidu kwasu 2 - oksynaftaleno - 3-
karbonowego, 2 cz. obj.50% oleju tureckie-
g0, 20 cz. obj. lugu sodowego > 34°Bé, 500
cz. wody goracej dopelnia si¢ woda do
1000 cz. obj. Wywoluje si¢ nastepujacym
roztworem dwuazowym: 3,8 cz. wag. chlo-
rowodorku 1.3-dwumetylo-4-amino-6-chlo-
robenzenu dwuazuje si¢ w 5,2 cz. obj. kwa-
su solnego i 1,44 cz. wag. azotynu sodowe-
go, rozpuszczonego w wodzie. Po usku-
tecznionem dwuazowaniu odczyn kwasny
na kongo zobojetnia si¢ 4 cz. wag. rozpu-
szczonego octanu sodowego.

Po wypraniu i wygotowaniu otrzymuje
si¢ zabarwienie $rednio czerwone, bardzo
odporne,

Przyklad II. Wiékna bawelniane za-
prawia si¢ w sposéb zwykly nastepujaca
zaprawg: 12 cz. wag, 2'-metylo-4‘-chloro-

I'-anilidu kwasu oksynaftaleno-3-karbono-
wego, 36 cz. obj. lugu sodowego o
34° Bé i 24 cz. obj. 50% -ej mieszaniny tu-
gu scdowego z olejem tureckim 500 cz. wo-
dy goracej dopelnia si¢ woda do 100 czg-
$ci objetosciowych, -

~ Nastepnie wywoluje si¢ nastepujacym
roztworem dwuazowym: 3,1 cz. wag. 1.3-
dwumetylo-4-amino-2-cholorobenzenu za-
tabia si¢ 5,2 cz. obj. kwasu solnego o 22°
B¢ i lodowata woda, poczem mieszanine
te zadaje si¢ 1,44 cz. wag. azotynu sodo--
wego rozpuszczonego w wodzie. Po usku-
t>cznionem dwuazowaniu mieszanine re-
akcyjna dopelnia si¢ woda do 1000 cz. obj.
i odczyn kwasny na kongo zobojetnia octa-
nem sodowym. Po wypraniu i wygotowaniu
w mydle otrzymuje si¢ niebieskawa czer-
wieni, bardzo odporna na dzialanie lugu i
chloru, 1.3-dwumetylo-4-amino-2-chloro -
benzen mozna otrzymaé podobnie jak i od-
noény zwiazek bromowy, ktéry mozna o-
trzymaé wedlug przepisu Noélting'a, Braun‘a
i Thesmar'a (Ber. d. D, Chem. Ges. tom
34, str. 2254).

Przyklad III. Wiokna bawelniane na-
syca si¢ jak zwykle nastepujacym roztwo-
tem zaprai;vowym: 10 cz. wag. o -naftali-
du kwasu 2-oksynaftaleno-3-karbonowego,
20 cz. obj. 100% oleju tureckiego i 30 cz.
obj. tugu sodowego 34° Bé ruzpuszcza sie
w 500 cz. wody wrzacej i roztwor dopetnia
woda do 1000 cz. obj. Wywoluje si¢ zapo-
mocq nastepujacego roztworu dwuazowe-
go: 4,5 cz. wag. chlorowodorku 1.3-dwu-
metylo - 4 - amino - 6 - dwuchlorobenzenu
dwuazuje si¢ na zimnc 6 cz. obj, kwasu
solnego o 22°Bé i 1,44 cz. wag. rozpuszczo-
nego azotynu sodowego.

Roztwér dwuazowy zadaje sie 2,5 cz.
wag. rozpuszczonego weglanu sodowego i
4 cz. wag. rozpuszczonego octanu sodowe-
go az do zniknigcia odczynu kwasnego na
kongo. Po wypraniu i wygotowaniu w my-
dle otrzymuje si¢ bardzo odporna niebie-
skawa czerwien,



Przyktad IV. Skoro 1.3-dwumetylo-4-
amino-2-chlorobenzen w przykladzie II za-
stapi¢ 3,4 cz. wag. I - 3.6 - tréjmetylo-4-a-
mino-2-chlorobenzenem, nateuczas otrzy-
muje sie réwiez czerwieni niebieskawa, od-
porng na dzialanie tugu i chloru.

1.3 - 6-tréjmetylo-4-amino-2-chloroben-
zen mozna otrzyma¢ i zapomoca chlorowa-
nia 1-3-6-tréjmetylo-4-amino benzenu w
kwasie siarkowym, Po przekrystalizowaniu
go z eteru naftowego posiada on punkt
topliwosci 66—67°.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb otrzymywania -barwnikéw
azowych, znamienny tem, ze azo - zwiazki

1.3-dwumetylo-4-anino - 6 - chlorowcoben-
zenu lub 1.3 - dwumetylo - £ - amino - 2 -

' 6-dwu chlorowcobenzenu sprzega sig z ary-

loamidami kwasu 2-oksynaftaleno-3-karbo-
nowego. '

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz, 1,
znamienna tem, Ze azo-zwiazki 7.3-dwume-
tylo-4-amino-2-chlorowcobenzenu lub 1.3-
dwumetylo-6-alkylo-4-amino -2-chlorowco-
benzenu sprzega si¢ arylamidami kwasu 2-
oksynaftaleno-3-karbonowego.
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