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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia komponentéw biernych do z6itych barwnikéow
azowych rozpuszczalnych. w wodzie.

Zwigzki te sg anilidami kwasu acetylooctowego,
charakteryzujagcymi sie obecno$cia w czgsteczce
ugrupowania — (CHp)nN =R Ry, polgczonego
z pier§cieniem benzenowym za poSrednictwem ato-
mu tlenu. Zwigzki te wyrazone sg wzorem og6l-
nym 1, w ktérym X iy oznaczajg atomy wodoru,
rodniki alkilowe, alkoksylowe, atomy chlorowcé6w,
R i Ry oznaczaja rodniki alkilowe, cyjanoalkilowe,
cykloalkilowe, hydroksyalkilowe lub ich acylowa-
ne pochodne albo tworzg z atomem azotu uklad
heterocykliczny i w ktérym n oznacza liczbe cal-
kowitg 1—4.

Wymienione rodniki alkilowe, alkoksylowe, cy-
janoalkilowe, cykloalkilowe, hydroksyalkilowe i ich
acylowane pochodne zawierajg 1—4 atoméw wegla.

Zwigzki o wzorze ogélnym 1 otrzymuje sie,
dzialajgc 1—1,4 gramoczgsteczkami estru kwasu
acetylooctowego (np. estru etylowego kwasu ace-
tylooctowego) lub dwuketenu na 1 gramoczastecz-
ke aminy o wzorze ogbélnym 2, w ktérym X, Y, R
i Ry maja znaczenie wyzej podane, w temperatu-
trze pokojowej lub podwyzszonej (20—160°C)
w rozpuszczalnikach orgamicznych albo w wodzie,
ewentualnie w obecnoSci trzeciorzedowych amin
takich, jak tréjetanoloamina, pirydyna itd.

Zwiazki o wzorze ogbélnym 1, otrzymane sposo-
bem wedlug wynalazku, sprzega sie ze zdwuazo-
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ny rozpuszczonej w 1 czeSci

wanymi aminami w- §rodowisku alkalicznym, obo-

jetnym 1lub slabo kwa$nym, otrzymujac zétte
barwniki azowe rozpuszezalne w wodzie. Wymie-
nione zwigzki o wzorze ogélnym 1, jak i otrzymane
z nich barwniki ulegaja latwo alkilowaniu, dajgc
zwigzki i barwniki bardzo dobrze rozpuszczalne
w wodzie.

Wynalazek wyjasniajg blizej, nhie ograniczajgc
jego zakresu, nastepujgce przyklady:

Przyktad I. Do cze§ci wagowych chloroben-
zenu dodaje sie 0,2 czeSci wagowe tr6jetanoloami-
wagowej etanolu
i oddestylowuje sie azeotrop wody, etanolu i chlo-
robenzenu w kolumnie az do zupelnego usuniecia
wilgoci. Nastepnie dodaje sie 15 cze§ci wagowych
Swiezo przedestylowanego estru etylowego kwasu
acetylooctowego, podgrzewa do températury wrze-
nia i wkrapla w ciggu 2 godzin 20,8 czeSci wago-
wych 4-[ 8-(N,N-dwuetyloamino)-etoksy]-aniliny,
rozpuszczonej w 10 cze§ciach wagowych suchego
chlorobenzenu.

Po wkropleniu aminy mieszanine reagujacy
ogrzewa sie do wrzenia i utrzymuje w tej tempe-
raturze w ciggu dalszych 2 godzin, nastepnie od-
destylowuje- pod prézinig pozostaly nadmiar estru
etylowego kwasu acetylooctowego i chlorobenzenu.
Otrzymuje sie 4-[f-(N,N dwuetyloamino)-etoksy]-
-anilid kwasu acetylooctowego w postaci oleistej
z wydajnoécia 96—98%. Temperatura topnienia
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chlorowodorku wymienionego wynosi
241—245°C.

Przyktad II. Do 2,5 czeSci wagowych ben-
zenu dodaje sie 1 cze§¢ wagowa 2-[f-(N,N-dwu-
etyloamino)-etoksy]-aniliny, energicznié miesza
i wkrapla w ciggu 0,5—1 godziny 0,41 cze$ci wago-
wych dwuketenu, miesza nastepnie w ciggu 1—2
godzin i wytrgca 2-[f-(N,N-dwuetyloamino)-eto-
ksyl-anilid kwasu acetylooctowego w postaci chlo-
rowodorku przez wysycenie roztworu benzenowego
suchym chlorowodorem. Otrzymuje sie 1,2 cze$ci
wagowe chlorowodorku 2-[f-(N,N-dwuetyloamino)-
-etoksy]-anilidu kwasu acetylooctowego.

Przyktad III. Do 1,3 czeSci wagowych suche-
go chlorobenzenu dodaje sie 0,63 czeSci wagowe
Swiezo przedestylowanego estru etylowego kwasu
acetylooctowego, podgrzewa do temperatury wrze-
nia i wkrapla w ciggu 2—3 godzin 1 cze§¢ wagowag
2-[f-(N,N-dwuetyloamino)-etoksy] -5-chloroaniliny,
rozpuszczonej w 0,5 czeSciach wagowych suchego
chlorobenzenu. Po wkropleniu aminy mieszanine
reakcyjng ogrzewa sie do wrzenia i utrzymuje
w tej temperaturze w ciggu 2 godzin, chlodzi do
temperatury pokojowej i wytraca 2-[f-(N,N-dwu-
etyloamino)-etoksy]-5-chloroanilid kwasu acetylo-
octowego w postaci chlorowodorku przez wysyce-
nie roztworu suchym chlorowodorem. Otrzymuje
sie 1,35 czeSci wagowe chlorowodorku 2-[f-(N,N-
-dwuetyloamino-)-etoksy]-5-chloroanilidu kwasu
acetylooctowego o temperaturze topnienia 217—
218°C.

Przyktad IV. Do 4 czeSci wagowych wody
dodaje sie 2,46 czeSci wagowe 4-(f-morfolinoeto-
ksy)-aniliny, energicznie miesza, wkrapla w ciggu
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1 godziny 1 cze§¢ wagowg dwuketenu i miesza
w ciggu dalszych 2 godzin. Nastepnie dodaje ‘sie
4 czeSci wagowe wody, zakwasza 30%-owym kwa-
sem solnym do reakcji stabo kwasnej na papierek
kongo, podgrzewa do temperatury 60°C i saczy
z weglem aktywnym. Otrzymuje sie wodny roztwor
chlorowodorku 4-(f-morfolinoetoksy)-anilidu kwa-
su acetylooctowego, ktéry bez wydzielania moze
byé uzyty jako komponent bierny do wytwarzania
barwnikéw azowych.

Zastrzezenia patentowe
1. Spos6éb wytwarzania komponentéw biernych do
z6ltych barwnikéw azowych o wzorze ogélnym
1, w ktorym X i Y oznaczaja atomy wodoru,
rodniki alkilowe, alkoksylowe, atomy chlorow-
cow, R i R; oznaczajg rodniki alkilowe, cyja-
noalkilowe, cykloalkilowe, hydroksyalkilowe
i ich acylowane pochodne lub tworzg z atomem
azotu uklad heterocykliczny, a n oznacza licz-
be calkowitg 1—4, przy czym wymienione rod-
niki alkilowe, alkoksylowe, cyjanoalkilowe, cy-
kloalkilowe, hydroksyalkilowe i ich acylowane
pochodne zawierajg 1—4 atoméw wegla, zna-
mienny tym, ze na aminy o wzorze ogélnym 2,
w ktorym X, Y, R i Ry majg wyzej podane zna-
czenie, dziala sie estrami kwasu acetylooctowe-
go takimi, jak ester etylowy lub dwuketenem.

2. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze re-

akcje prowadzi sie w rozpuszczalnikach orga-
nicznych lub w wodzie w temperaturze 20—
160°C, ewentualnie w obecnos$ci trzeciorzedo-
wych amin takich, jak tr6jetanoloamina lub pi-
rydyna.
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