IKwrze$nia 1927 r.

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ
OPIS PATENTOWY

Nr 6012.

Kl 22 ay ,?/9/38

I. G. Farbenindustrie Aktiengesellschaft

(Leverkusen, Niemcy).

Sposob otrzymywania barwnikow ézowych.

Zgloszono 4 stycznia 1926 r.
Udzielono 2 pazdziernika 1926 r.
Pierwszenstwo: 8 stycznia 1925 r. (Niemcy).

Pyrazolony z aminodwuarylosulfondw,
ich pochodne, jak i kwasy sulfonowe, kar-
bonowe, oksykarbonowe i t. d. nie byly sto-
sowane dotychczas do otrzymywania barw-
nikéw. :

Obecnie wykryto, ze otrzymywane ze
zwiazkéw tych barwniki azowe pod wzgle-
dem trwatoéci przewyzszaja, znacznie barw-
niki, otrzymywane ze znanych pyrazolo-
n.6fWL : ’ : : ’ '

- Barwniki rzeczone barwiia welng na od-
cienie zo6tte, ktérych zapomoca pyrazolo-
néw znanych nie mozna bylo otrzymaé i
ktére odznaczaja sie odpornoscig w folu-
szu, na dzialanie potu, zdolnoscia réwno-
miernego pokrywania i odpornoscia na
dziatanie $wiatta. To samo dotyczy ich za-
stosowania jako laki farbierskiej,

W danym wypadku otrzymuje si¢ roz-
puszczalne w wodzie barwniki, ktére w po-
staci farby klejowej sa odporne na zmywa-
nie i wykazujg nadzwyczajna odpornosé
na dzialanie $wiatla. Pyrazolony te, szcze-
golnie za$ pyrazolony, zawierajace reszte
kwasu o-oksykarboncwego, nadaja sig réow-
niez jako sktadniki barwnikéw chromo-
wych, barwigcych welne, Z produktéw rze-
czonych moina otrzymaé barwniki, bar-
wiace trwale wetng na kolor zétty o odcie-
niu zielonawym ponadto za$ dajace trwa-
te odcienie czerwone.

Przyktad I. 175 czeéci wagowych kwa-
su o-sulfaniloweigo dwuazuje sie jak zwy-
kle i w obecnosci octanu sodowego sprzega
z 408 czeéci wagowych metylopyrazolonu,
otrzymanego z kwasu 4‘-metylo-2-amino-



dwufenylosulfono-4-sulfonowego. Po ukon-
czeniu reakcji barwnik wysala sig, prasuje
i suszy. Barwnik ten wytwaiza na welnie
zabarwienie z6tte o odcieniu zielonym, od-
znaczajace sie odpornoécia na folusz, na

dziatanie potu, jak réwniez i na dzialanie'

$wiatla. , _

Pyrazolon otrzymuje sie¢ zapomoca re-
dukcji produktu kondensacji, otrzymanego
z kwasu 4-toluclo-7-sulfinowego i kwasu
2-nitro-1-chlorobenzolo-4-sulfonowego; -
trzymang w ten sposéb amineg przeprowa-
dza sie w sposob znany w hydrazyne i te
ostatnia zapomoca estru acetooctowego —
w pyrazolon. Otrzymany pyrazolon - jest
proszkiem bezbarwnym, rozpuszczalnym z
fatwosciag w alkaljach, trudniej — w wod-
nym roztworze octanu sodowego i taczagcym
sie ze zwigzkami dwuazowemi,

Zastepujac kwas o-sulfanilowy kwasem
p-sulfanilowym, otrzymuje si¢ barwnik o
odcieniu bardziej czerwonym, posiadajacy
te same wlasnosci,

Przyktad II. 107 czesci wagowych o-
toluidyny dwuazuje si¢ w obecno$ci octa-
nu sodowego i sprzega z 408 czesci wago-
wych metylcpyrazolonu, otrzymanego =z
kwasu  4‘-metylo-2-amino-dwufenylcsulfo4
no-4-sulfonowego.

Barwinik przerabia si¢ dalej w spciséb
zwykly. Jego wlasnosci sa prawie takie sa-
me, jak i w przykladzie L.

Przyktad III, 327 czesci wagowych kwa-
su  4'-metylo-2-aminodwufenylosulfono-4-
sulfonowego dwuazuje sie i w obecnosci oc-
tanu sodowego sprzega z 430 czesci wago-
wych kwasu pyrazolonokarbonowego, otrzy-
manego z kwasu 4‘-metylo-2-aminodwufe-
nylosulfonc-4-sulfonowego.

Otrzymany zwigzek wysala sie, odidzie-
la i suszy; w postaci farby klejowej barwi
na kolor z6ity o odcieniu zielonkawym.
Zabarwienia te sa odiporne na dziatanie wa-
pna, wzglednie wody i bardzo odporne na
dzialanie $wiatta, ,

Kwas lpyraz,ollondkahbonowy otrzymuje

sie z estru szczawiowocctowego i hydrazy-
ny kwasu 4'-metylo-2-amino-dwufenylosul-

- fono-4-sulfonowego, przytoczonej w przy-

ktadzie I. Kwas ten jest proszkiem bez-
barwnym, tatwo wvozpuszczalnym w alka-
ljach i roztworze octanu sodowego; sprze-

_ga sie, wytwarzajac barwnik ze zwiazkami

dwuazowemi.

Zastepujac kwas 4‘-metylo-2-aminodwu-
fenylosulfono-4-sulfcnowy 4‘-metylo-2-ami-
no-2-dwufenylosulfonem, ktéry otrzymuije
sie zapcmoca redukeji produktu kondensa-
cji kwasu 4-toluolo-1-sulfinowego i 2-nitro-
I-chlorobenzolu, otrzymuje sie barwnik o
wilasncéciach podobnych.

Metylopyrazolon otrzymany z 4‘-mety-
lo-2-aminodwufenylosulfonu jest bezbarw-
nym proszkiem krystalicznym, majacym
punkt topliwosci w temperaturze 178 —
180°.

Przyktad IV, 171, 5 czgéci wagowych
4-chloro-2-nitroaniliny dwuazuje si¢ jak
zwykle i w niecbecnoéci octanu sodowego
sprzega z 408 czesci wagewych pyrazolo-
nu, opisanego w przyktadzie I. Barwnik ob-
rabia sie dalej wi spos6b znany. Uzyty, ja-
ko farba klejcwa. daje barwe czerwcnawio-
261ta, bardzo odporna na dziatanie wapna
i $wiatla,

Przyktad V. 327 czesci wagowych kwa-
su  4‘-metylo-2-aminodwufenylosulfono-4-
sulfoncwego dwuazuje si¢ jak zwykle i w
obecnosci octanu sodowego sprzega z 430
czesoi wagowych kwasu pyrazolonokarbo-
nowego, otrzymanego z kwasu 4'-metylo-4-
aminodwufenylosulfono -2- = sulfonowego.
Barwnik wysala si¢ i obrabia dalej, jak
zwykle, W postaci farby klejowej barwi na
kolor zielonkawo-zétty, Wtasnosci tego
zwiazku s3 podobne do wtasnoéci barwni-
ka, otrzymanego w przykladzie III.

Kwas pyrazolonokarbonowy otrzymuje
si¢ przez redukcje produktu kondensacii
kwasu 4-toluclo-7-sulfinowego i kwasu 4-
nitro-1-chlorobenzolo-2-sulfonowego i prze-
prowadzenie otrzymanej w ten sposéb a-



miny w hydrazyne, a tej ostatniej — zapo-
moca, estru szczawiowooctowego — w kwas
pyrazolonokarbonowy, Zwigzek ten jest
proszkiem bezbarwnym, latwo rozpuszczal-
nym w alkaljach i wodnym roztworze oc-
tanu sodowego; sprzega sig, dajac barwni-
ki ze zwiazkami dwuazowemi,

Przyktad VI. 175 czesci wagowych kwa-
su o-sulfanilowego dwuazuje si¢ i sprzega
w obecncsci octanu sodowego z 474 czesci
wagowych pyrazolonu, otrzymanego z kwa-
su  2-amino-4-oksydwufenylosulfono-4-3‘-
sulfokarbonowego,  Otrzymany  barwnik
obrabia si¢ dalej w spos6éb znany; barwi on
welng na kolor zélty o odcieniu zielonka-
wym, ktéry po chromowaniu nie ulega wi-

docznym zmianom stajac sie bandzo od- -

pormy.
Kwas 2-amino-4‘-oksydwufenylosulfono-
4,3'-sulfonokarbonowy otrzymuje sie¢ zapo-
mocg redukcji produktu kondensacji kwasu
salicylosulfinowego z kwasem 2-nitro-1-
chloro-benzolo-4-sulfonowym, Metylopyra-
zolon z kwasu 2-aminc-4'-oksydwufenylo-
sulfcno-4,3 -sulfokarbonowego jest bezbarw-
nym proszkiem, latworozpuszczalnym w
alkaljach i wodnym roztworze octanu sodo-
wego, taczy si¢ ze zwiazkami dwuazowemi,

Zastepujac w przykladzie tym kwas 0-
sulfanilowy kwasem p-sulfanilowym (lub
o-toluidyna, otrzyma sie¢ produkty o wla-.
snoéciach podobnych,

Przyktad VII. 143,5 cz. wag. 4-chloro-2-
aminofenclu dwuazuje si¢ 1 w roztworze
sodoalkalicznym sprzega z pyrazolonem,
przytoczonym w przykladzie VI,

Barwnik obrobiony w sposéb zwykly
barwi welne na odcienie |pomaraficzowe,
ktére po chromowaniu przechodza w trwa-
ty kolor czerwony. Zabarwienie to jest od-
porne na dziatanie potu,

Zastrzezenie patentowe,

Sposéb otrzymywania barwnikéw azo-
wych, znamienny = tem, ze aromatyczne
zwiazki dwuazowe sprzega si¢ z metylopy-
razolonem, wzglednie z kwasami pyrazolo-
nokarbcnowemi, otrzymanemj, z aminodwu-
arylosulfonéw lub ich pochodnych.

I. G. Farbenindustrie
Aktiengesellschaft.
Zastepca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.

Druk L. Bogustawskiego, Warszawa.
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