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Sposoéb otrzymywania nowych pigmentéw pochodnych
2-amino-5-chlorobenzhydrolu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania nowych pigmentéw pochodnych 2-amino-
5-chlorobenzhydrolu o ogélnym wzorze 1, w ktérym Ar oznacza resztg o ogélnym wzorze 2, w
ktérym Ry oznacza grupg fenylowa, 2- i 3-chlorofenylowa, 4-chloro-2,5-dimetoksyfenylowa, 4-
nitrofenylowg lub 4-metylofenylowa, reszt¢ o ogdlnym wzorze 3, w ktéorym Rz oznacza grupe
fenylowa, 4-chloro-, 4-bromo- lub 4-nitrofenylowa badz reszt¢ o ogélnym wzorze 4, wktérym Rs
oznacza grup¢ fenylowa, 2-metylofenylowa, 2-metoksyfenylowa lub 3-nitrofenylowa. Pigmenty te
barwig rézne tworzywa sztuczne, a zwlaszcza kauczuk i polichlorek winylu na kolory zétty,
oranzowy, czerwony i bordo.

Sposobem wedlug wynalazku diazuje si¢ 2-amino-S-chlorobenzhydrol i sprzega uzyskany
zwiazek diazoniowy z arylidem kwasu acetylooctowego, arylodem kwasu salicylowego lub aryli-
dem kwasu 2-hydroksy-3-naftoesowego. Uzyskane pigmenty wydziela si¢ w postaci bardzo drobno
ziarnistej, w zwigzku z czym po przemyciu woda od soli nieorganicznych nie wymagaja one
dalszego oczyszczania. W przypadku stosowania jako sktadnika biernego arylidu kwasu 2-
hydroksy-3-naftoesowego uzyskuje si¢ korzystnie wyniki, gdy do rozpuszczenia tego arylidu w
roztworze wodorotlenku sodowego uzywa si¢ niewielkiej ilosci acetonu.

Otrzymywane sposobem wedtug wynalazku nowe pigmenty odznaczaja si¢ bardzo dobrymi
odporno$ciami na wodg¢ i benzyng lakowa, dobrymi odporno$ciami na alkohole i aceton oraz mata
migracja w barwionych tworzywach.

Sposéb wedlug wynalazku ilustrujg nast¢gpujace przyktady, w ktdrych procenty oznaczaja
procenty wagowe, a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza:

Przyktad I. 23,4g (0,1 mola) 2-amino-5-chlorobenzhydrolu rozpuszcza si¢ w 30 cm® lodo-
watego kwasu octowego i 30 cm® stgzonego kwasu solnego. Uzyskany roztwér chtodzi si¢ w tazni
lodowej do temperatury okofo 10° i wkrapla do niego, energicznie mieszajac, roztwér 8 g (0,12
mola) azotynu sodowego w 30 cm® wody, utrzymujac temperatur¢ ponizej 15°. Po 20 minutach
dodaje si¢ 0,2 g mocznika celem roztozenia nadmiaru kwasu azotawego, po czym dodaje si¢ 80 cm®
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wody isgczy. Roztwor soli diazoniowej moze byé przechowywany w2 temperaturze do 10° w ciaggu
kilkunastu godzin bez obawy rozkladu i w ciagu tego czasu powinien by¢ uzyty do sprzggania.

Oddzielnie rozpuszcza si¢ 20 g (0,1 mola) anilidu kwasu acetylooctowego w 160 cm™ wody,
zawierajacych 16 g wodorotenku sodowego. Do uzyskanego roztworu dodaje si¢ nastgpnie, energi-
cznie mieszajac, otrzymany opisanym wyzej sposobem roztwor zwigzku diazoniowego i ewentual-
nie takg ilo$¢ lodu, by temperatura masy reakcyjnej nie przekroczyta 15°. Proces sprzggania przy
mieszaniu trwa okolo 6 godzin. Wydzielony pigment odsacza si¢ i przemywa zimng wodg. Otrzy-
muje si¢ 36 g (82% wydajnosci) zéltego pigmentu.

Postepujac sposobem opisanym w przykiadzie I, przy uzyciu jako skladnikéw biernych
pochodnych arylidu kwasu acetylooctowego, otrzymuje si¢ nastgpujace pigmenty:

Tabela 1
Przyktad Podstawnik R4 Otrzymany Wydajnoéé

nr we wzorze 2 pigment (%)

I 2-chlorofenyl 26kcien 90

III 3-chlorofenyl z6kcien 90

v 4-metylofenyl 26fcien 85

A% 4-nitrofenyl z0kcien 95

VI 4-chloro-2,5-di-

metoksyfenyl oranz 90

Otrzymane opisanymi wyzej sposobami pigmenty ulegaja przy ogrzewaniu rozkladowi w
temperaturze 180-200°.

Przyktad VII. 21,3 g(0,1 mola) anilidu kwasu salicylowego rozpuszcza si¢ w 400 cm® wody,
zawierajacej 4 g (0,1 mola) wodorotlenku sodowego, dodaje 80 g (1 mol) octanu sodowego i w
temperaturze do 10° wkrapla przy energicznym mieszaniu w ciggu 1 godziny roztwér zwiazku
diazoniowego otrzymany sposobem opisanym w przykladzie I. Jednocze$nie wkrapla si¢ roztwo6r
wodorotlenku sodowego w takiej ilosci, by pH Srodowiska reakcji wynosito 8-9. Sprzeganie
prowadzi si¢ w ciggu 6 godzin, po czym wydziela si¢ pigment przez wysolenie. Otrzymuje si¢ 36,7 g
(80% wydajnosci) zéttooranzowego pigmentu.

Post¢pujac sposobem opisanym w przyktadzie VII, przy uzyciu jako sktadnikéw biernych
arylidéw kwasu salicylowego, otrzymuje si¢ nastgpujace pigmenty:

Tabela 2
Przyktad Podstawnik Rz Otrzymany Wydajno$é
nr we wzorze 3 pigment (%)
VIII 4-bromofenyl oranz 90
IX 4-chlorofenyl oranz (z6ty) 90
X 4-nitrofenyl oranz 90

Otrzymane wyzej opisanymi sposobami pigmenty ulegaja przy ogrzewaniu rozktadowi w
temperaturze okoto 200°.

Przyktad XI. 28,6 g (0,1 mola) anilidu kwasu 2-hydroksy-3-naftoesowego, zwilzonego
uprzednio 20cm® acetonu, rozpuszcza si¢ w 200cm® wody zawierajacej 6g wodorotlenku
sodowego.

Do ochtodzonego klarownego roztworu arylidu wprowadza si¢ w ciggu 1 godziny roztwér
zwiagzku diazoniowego otrzymany sposobem opisanym w przykladzie I. Sprz¢ganie prowadzi si¢ w
ciggu 3 godzin, po czym odsacza si¢ pigment, przemywa woda i suszy. Otrzymuje si¢ 42,2 g (83%
wydajnosci) czerwonego pigmentu.

Postgpujac sposobem opisanym w przyktadzie XI, przy uzyciu jako sktadnikéw biernych
arylidéw kwasu 2-hydroksy-3-naftoesowego, otrzymuje si¢ nastgpujace pigmenty:
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Tabela 3
Przykiad Podstawnik Ra Otrzymany Wydajno$é
nr we wzorze 4 pigment (%)
XII 2-metylofenyl czerwiefi 73
XIII 2-metoksyfenyl czerwien 82
XIV 3-nitrofenyl ' bordo 80

Otrzymane opisanymi wyzej sposobami pigmenty ulegaja przy ogrzewanili rozkladowi w

temperaturze 180-200°.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania nowych pigmentéw pochodnych 2-amino-5-chlorobenzhydorolu o
og6lnym wzorze 1, w ktérym Ar oznacza resztg o ogélnym wzorze 2, w ktérym R4 oznacza grupg

fenylowa, 2- i 3-chlorofenylows, 4-chloro-2,5-dimetoksyfenylowa, 4-nitrofenylowa lub 4-metylo-

fenylowa, reszt¢ o ogélnym wzorze 3, w ktérym R2 oznacza grupg¢ fenylowa, 4-chloro-, 4-bromo-
lub 4-nitrofenylowa badz reszt¢ o ogdlnym wzorze 4, w ktorym R3 oznacza grup¢ fenylowa,
2-metylofenylowa, 2-metoksyfenylowa lub 3-nitrofenylowa, znamienny tym, ze 2-amino-5-chloro-
benzhydrol diazuje si¢ i sprzgga uzyskany zwigzek diazoniowy z arylidem kwasu acetyloocto-
wego, arylidem kwasu salicylowego lub arylidem kwasu 2-hydroksy-3-naftoesowego.
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