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Wynalazek niniejszy dotyczy sposobu
wytwarzania barwników azowych i polega
na temr że zdwuazowame związki 2-amino-
-tiazolowe sprzęga się z aminami, sprzęga-
jącemi się w położeniu para względem gru¬
py aminowej, z takiemi aminami włącznie,
których atom azotu wchodzi w skład pier¬
ścienia hetero-cyklowego. Barwniki, dają¬
ce się otrzymać w taki sposób, są szczegól¬
nie odpowiednie do barwienia estrów celu¬
lozy, jak jedwabiu z octanu celulozy, i dają
naogół odcienie jasne, które dają się do¬
brze wytrawiać. O ile barwniki te zawie¬
rają pierwszoirzędową grupę aminową, to
można j» dwuazować na włóknie i następ¬
nie wywoływać.

Przykład L 18 części wagowych 6-me-

toksy-2-amino-benzotiazolu rozpuszcza się
na ciepło w mieszaninie 50 części wagowych
wody i 15 części wagowych kwasu mrów¬
kowego, roztwór oziębia się i wprowadza
do oziębionej mieszaniny 50 części wago¬
wych wody i 110 części wagowych stężone¬
go kwaisu siarkowego. Siarczan aniino-tia-
zolu wypada przytem w postaci gęste)
papki. 6,9 części wagowych azotynu sodo¬
wego rozpuszcza się w 25 częściach wago¬
wych wody i dodaje kroplami, mieszając,
w temperaturze—10° do—5°C. Po zużyciu
wszystkiego azotynu masę reakcyjną roz¬
cieńcza się lodem i, chłodząc dalej oraz
mieszając, wprowadza się 19,5 części wa¬
gowych dwuoksy-etylo-m-tołuidyny, roz¬
puszczonej w 50 częściach wagowych wody



z małą ilością kwasu siarkowego. Po skoń¬
czonem sprzęganiu^wytwórzony osad moc¬
no się oclsysa, siarczan barwnika miesza
się z dużą ilością wody, słabo alkalizuje so¬
dą, ponownie odsącza i suszy. Barwnik
ten barwi jedwab octanowy z kąpieli my¬
dlanej na jasne odcienie różowe, dające się
dobrze wytrawiać.

Przykład II. 18 części wagowych 6-
metoksy-2-amino-benzo-tiazolu rozpuszcza
się na ciepło w mieszaninie 50 części wago¬
wych wody i 15 części wagowych kwasu
mrówkowego, wytworzony roztwór oziębia
się i wprowadza dot oziębionej mieszaniny
50 części wagowych wody i 110 części wa¬
gowych stężonego kwasu siarkowego. 6,9
części wagowych azotynu sodowego rozpu¬
szcza się w 25 częściach wagowych wody i,
mieszaj ąc, wkrapla się w temperaturze
—10° do —5°C. Po zużyciu całkowitej ilości
azotynu rozcieńcza się mieszaninę reakcyj¬
ną małą ilością lodu i, oziębiając w dal¬
szym ciągu oraz mieszając, wprowadza się
18,3 części wagowych dwuoksy-etylo-anili-
ny, rozpuszczonej w 50 częściach wago¬
wych wody z małą ilością kwasu siarkowe¬
go. Po skończonem sprzęganiu wytworzony
osad mocno się odsysa, miesza barwnik z
dużą ilością wody, słabo alkalizuje sodą i
ponownie odsącza. Barwnik ten barwi je¬
dwab octanowy z kąpieli mydlanej na ja¬
sne odcienie czerwone, dające się dobrze
wytrawiać.

Podobne barwniki otrzymuje się, jeżeli
dwuoksy-etylo-aiiilinę zastąpi się metykr
-oksy-etylo-aniliną, etylo-oksy-etylo-anili-
ną, dwuetylo-aniliną, dwumetylo-aniliną,
krezydyną, ksylidyną, dwuoksy-etylo-kre-
zydyną, dwuoksy-etylo-m-chloro-aniliną,
eterem dwumetylowym dwuoksy-etyloami-
no-hydrochinonu, oraz jeżeli 6-metoksy-
-2-amino-tiazol zastąpi się 6-etoksy-, 6-
chloro, 6-metylo-, 4-chloro-6-metylo-, 6-ni-
tro-2-amino-benzotiazoletm.

Przykład III. 11,4 części wagowych 4-
metylo-2-amino-tiazolu rozpuszcza się w

150 częściach wagowych stężonego kwasu
siarkowego i ostrożnie dwuazuje w tempe¬
raturze —5°C obliczoną ilością kwasu nitro-
zylo-siarkowego. Tak otrzymany roztwór
dwuazowy, mieszając, wprowadza się do
roztworu 18,3 części wagowych dwu-oksy-
-etylo-aniliny w 1000 częściach wagowych
wody z lodem i małej ilości kwasu siarko¬
wego. Powstały barwnik wyosobnia się,
przemywa i suszy; rozpuszczony w dużej
ilości wrzącej wody krystalizuje on w po¬
staci dobrze ukształtowanych igieł lub słu¬
pów. Barwi on jedwab octanowy z kąpieli
mydlanej na kolory czerwone z odcieniem
żółtawym.

Przykład IV. 20,4 części wagowych 2-
amino-tiazolu z cztero-hydro-/?-naftylo-a-
miny, oziębiając, rozpuszcza się w 150'czę¬
ściach wagowych kwasu mrówkowego i,
mieszając oraz silnie chłodząc mieszaninę
oziębiającą, dwuazuje się zapomocą 6,9 czę¬
ści wagowych azotynu sodowego, rozpir-
szczonego w 30 częściach wagowych wody.
Mieszając w dalszym ciągu i oziębiając, do¬
daje się do tego kroplami roztwór 15,5 czę¬
ści wagowych metylo-oksy-etylo-aniliny w
30 częściach wagowych lodowatego kwasu
octowego. Po skończonem sprzęganiu roz¬
cieńcza się mieszaninę reakcyjną dużą ilo¬
ścią wody oraz odsącza się wytworzony
barwnik i suszy. Barwi on jedwab octano¬
wy z kąpieli mydlanej na kolory czerwone
z odcieniem błękitnawym.

Przykład V. 22 części wagowych 2-a-
mino-benzo-tiazolu rozpuszcza się w 60
częściach wagowych kwasu mrówkowego,
20 częściach wagowych lodowatego kwasu
octowego i 45 częściach wagowych stężone¬
go kwasu solnego. W temperaturze —10° do
—5°C wkrapla się powoli 50% -owy roztwór
azotynu sodowego w ilości, wystarczającej
do całkowitego zdwuazowaiiia (około 10
części wagowych NaN02). Po skończonem
dwuazowaniu dodaje się roztwór 20 części
wagowych /-amino-3-metylo-6-metoksy-
-befrzenu w 50 częściach wagowych Iodo-
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watego kwasu octowego. Sprzęganie nastę¬
puje natychmiast i po krótkiem mieszaniu
wykrystalizowuje chlorowodorek wytwo¬
rzonego barwnika. Barwnik ten z, kąpieli
mydlanej ciągnie na jedwab octanowy w
odcieniach szkarłatno-czerwonych; zdwua-
zowany na włóknie i wywołany kwasem
2,3-oksy-naftoesowym wytwarza on błękit,
dający się dobrze wytrawiać.

Przykład VL 18 części wagowych 6-
metoksy-2-amino-benzotiazolu rozpuszcza
się na ciepło w mieszaninie 50 części wago¬
wych wody i 15 części wagowych kwasu
mrówkowego, poczem roztwór wprowadza
się do oziębionej mieszaniny, zawierającej
50 części wagowych wody i 110 części wa¬
gowych stężonego kwasu siarkowego; wy¬
trąca się siarczan amino-tiazolu. W tem¬
peraturze —10° do—5°C wkrapla się stężo¬
ny roztwór 6,9 części wagowych azotynu so¬
dowego. Przy zużyciu całkowitej ilości azo¬
tynu mieszaninę reakcyjną rozcieńcza się
lodem i wprowadza roztwór dwuazowy
w kwasie siarkowym do zakwaszonego kwa¬
sem solnym i oziębionego lodem roztworu
21,5 części wagowych py-3-oksy-cztero-hy-
dro-7-oksynafto-chinoliny w mniej więcej
600 częściach wagowych wody. Sprzęganie
zachodzi prawie natychmiast i po upływie
krótkiego czasu barwnik wydziela się cał¬
kowicie. Po zobojętnieniu wolnego kwasu
mineralnego octanem albo ługiem sodowym
wyosobnia się barwnik przez odciśnięcie.
Barwi on jedwab octanowy z kąpieli my¬
dlanej na jasne odcienie błękitno-zielone,
dające się doskonale wytrawiać.

Podobne barwniki otrzymuje się, zastę¬
pując 6-metoksy-2-amino-benzo-tiazol sa¬
mym 2-amino-benzo-tiazolem lub innemi
jego pochodnemi.

Przykład VII. 10 części wagowych 6-
metoksy-2-amino-benzo-tiazolu dwuazuje
się zapomocą 6,9 części wagowych azotynu
sodowego, jak podano w przykładzie I.
Roztwór dwuazowy, mocno zakwaszony
kwasem siarkowym, wlewa się, mieszając,

do roztworu 23,5 części wagowych chloro¬
wodorku py-cztero-hydro-3-oksy-nafto-chi-
noliny w 50 częściach wagowych wody;
sprzężenie następuje natychmiast. Miesza*
ninę reakcyjną miesza się dalej w ciągu
pewnego czasu, zobojętnia wolny kwas mi¬
neralny ługiem sodowym, odsącza i prze¬
mywa wodą. Barwiąc w zwykły sposób,
otrzymuje się zapomocą barwnika tego na
jedwabiu octanowym zabarwienia błękitne
z odcieniem czerwonawym, dające się bar¬
dzo dobrze wytrawiać.

Przykład VIII. 15 części wagowych 2-
amino-benzo-tiazólu dwuazuje się w zwy¬
kły sposób i w roztworze, mocno zakwa¬
szonym kwasem mineralnym, sprzęga z
15,9 częściami wagowemi 1,5-amino-nafto-
lu. Przeróbka odbywa się, jak w przykła¬
dzie VII. Otrzymany barwnik barwi jedwab
octanowy na bardzo mocne kolory, dające
się wytrawiać na czysty biały kolor.

Jeżeli 2-amino-benzo-tiazol zastąpi się
produktem jego podstawienia, to otrzymuje
się barwniki o podobnych właściwościach.

Przykład IX. 18 części wagowych 6-
metoksy-2-amino-benzo-tiazolu dwuazuje
się w 50% -owym kwasie siarkowym w tem¬
peraturze poniżej 0°C stężonym roztworem
wodnym 6,9 części wagowych azotynu so¬
dowego. Pomarańczowo-żółty roztwór dwu¬
azowy wlewa się do> zakwaszonego' kwasem
mineralnym roztworu wodnego 23,5 części
wagowych chlorowodorku py-cztero-hydro-
-7-oksy-nafto-chinolmy. Sprzęganie zostaje
zakończone w krótkim czasie. Barwnik,
wyosobniony w zwykły sposób, barwi je¬
dwab octanowy na odcienie błękitno-zielo¬
ne odporne na działanie światła i dające
się dobrze wytrawiać.

Przykład X. 18 części wagowych 6-
metoksy-2-amino-benzotiazolu dwuazuje się
w temperaturze —5°C, jak podano w przy¬
kładzie I, zapomocą 6,9 części wagowych
azotynu sodowego w 50 — 60% -owym kwa¬
sie siarkowym. Roztwór dwuazowy wlewa
się do roztworu 16,2 części wagowych N-
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fenylo-piperazyny w kwasie siarkowym. Po
skóńczonem sprzęganiu wyosobnia się
barwnik w sposób zwykły. Barwi on je¬
dwab octanowy na jasne odcienie czerwo¬
ne, dające się dobrze wytrawiać.

Przykład XI. 18 części wagowych 6-
metoksy-2-amino-benzo-tiazolu w tempera¬
turze —5°C dwuazuje się, jak podano w
przykładzie I, zapomocą 6,9 części wago¬
wych azotynu sodowego w 50—60%-owym
kwasie siarkowym. Roztwór dwuazowy
wlewa się do roztworu w kwasie siarkowym
22 części wagowych py-cztero-hydro-i-bu-
tylo-3-oksy-7-metylochinoliny o wzorze:

CH2
I

HvCt -N CHOH

CHt

HSC-

Po skóńczonem wytwarzaniu barwnika wol¬
ny kwas mineralny zobojętnia się w znacz¬
nym stopniu, wskutek czego barwnik wy¬
dziela się w postaci żywicy. Przez prze¬
tworzenie go na pastę z odpowiedniemi
środkami rozpraszającemi przeprowadza
się go w postać, odpowiednią do barwienia.
Na jedwabiu octanowym zapomocą tego
barwnika otrzymuje się jasne odcienie czer-
wono-fiołkowe, dające się wytrawiać na
czysty biały kolor.

Zastrzeżenie patentowe.

Sposób wytwarzania barwników azo-
wych, znamienny tern, że zdwuazowane
związki 2-amino-tiazolowe sprzęga się ze
składnikami, sprzęgającemi się w położe¬
niu para względem grupy aminowej.

L G. Farbenindustrie
Aktiengesellschaft.

Zastępca: M. Skrzypkowski,
rzecznik patentowy.

Druk L. Bogusławskiego i Ski, Warszawa.
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