Warszawa, 7 pazdziernika 1937 r.

1)\0 PTE"’f DOGP 152,

\\\“‘S‘

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ
OPIS PATENTOWY

Nr 25322.

KL 8 m, 1/04.

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

Sposob farbowania bawetny i innych [materiatéw celulozowych.

Zgloszono § lutego 1935 r.
Udzielono 13 sierpnia 1937 r.
Pierwszenstwo: 10 lutego 1934 r. dla zastrz. 2 (Niemcy).

Stwierdzono, ze sole potasowcowe kwa-
séw sulfonowych fluoryndyn majg charak-
ter barwnikéw substantywnych. Do tych
barwnikéw nalezy z jednej strony zaliczy¢
kwasy sulfonowe fluoryndyn, znane juz z
literatury (poréwnaj np. patent niemiecki

aryl

nr 78 601), jak réwniez i te, ktére mozna
wytwarzaé sposobem wedlug patentu nr
23 089, na przykiad sole potasowcowe kwa-
sow sulfonowych dwuarylofluoryndyn o
ogélnym, prawdopvdobnym wzorze:
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ktére zawierajg grupy negatywne, np. gru-
pe nitrowa, CO - alkylowa, CO - arylowa,
karboksylowa lub grupe chinonowa, lub
wielordzeniowe uklady pierscieniowe, np.
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naftalenu, dwufenylu, stylbenu, pyreny,
antracenu, ewentualnie chlorowcowane,
przy czym R oznacza dowolne reszty ary-
lowe.



Ptzyklad 1. 10 czesci wagowych sto-
pionego p - anunodwufenyﬂu miesza si¢ w
%@e‘;afm'ze 900Ck z\]ednq czescia wago-
Wi cﬁllorowodbrkq p-- athinodwufenylu, a
otrzymana mieszaning zadaje si¢ jedna
czegscia wagowa p - nitrozofenolu drobny-
mi dawkami utrzymujac temperature moz-
liwie stala. Po jednogodzinnym dzialaniu
studzi si¢ mieszaning reakcyjna do mniej
wiecej 70°C, a nastepnie dodaje 10 czesci
wagowych alkoholu. Krysztaly wydzielone
odsacza si¢ pod cisniediem i pfzemywa do-
kladnie woda w celu usuniecia soli chlo-
rowodorowej. Produkt reakcji tworzy czer-
wonobrunatne krysztaly, ktére rozpusacza-

sulfonowaé
siarkowego

Produkt ten daje sie latwo
dzialaniem dymiacego kwasu
zawierajacego 20% SO,.

100 ¢ materialu bawelnianego barwi
si¢ w ciagu jednej godziny w temperaturze
85° — 90°C w kapieli 1 : 20 za pomoca

ja sie w stezonym kwasie siarkowym za-
barwiajac go ma kolor niebieski.

Jedna czesé wagowa otrzymanego pro-
duktu rozpuszcza si¢ w 30 czesciach wago-
wych nitrobenzenu, zadaje roztwér w tem-
peraturze wrzenia 0,7 czeéci wagowych
dwutlenku olowiu i gotuje w ciagu % go-
dziny. Roztwér zabarwiony niebieskofiole-
towo przesacza si¢ na goraco, a z przesa-
czu wydziela si¢ przy ozigbieniu fluoryn-
dyna w postaci ciemno zabarwionych kry-
sztaléw, ktére rozpuszczajg si¢ w stezo-
nym kwasie siarkowym zabarwiajac go na

‘niebiesko. Otrzymana fluoryndyna posiada

prawdepodobnie wzér nastgpujacy:
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3,5 g barwnika, otrzymanego wyzej wymie-
nionym sposobem, z dodatkiem 25% soli
kuchennej i 0,2% srodka zwilzajacego.
Otrzymuje si¢ niebieskie zabarwienia o
bardzo czystym odcieniu barwnym.
Przyktad II. Zawiesing zawierajaca



w 20 czesciach wagowych lodowatego kwa-
su octowego 1,5 czesci wagowych 3 - ami-
nopyrenu o temperaturze topnienia 117°C
zadaje si¢ na zimno 3 cze¢éciami wagowymi
p - chinonodwuanilu i ogrzewa ciecz reak-
cyjna w ciagu jednej godziny do 110°C.
Po ochtodzeniu do mniej wigcej 70°C do-
daje sie 10 czesci wagowych alkoholu i od-
sacza powstaly produkt reakcji. Przez wy-

Jedna cze$¢ wagowa produktu otrzy-
manego tym sposobem rozpuszcza si¢ w 15
cz¢$ciach wagowych a- chloronaftalenu, a
otrzymany roztwér zadaje si¢ w tempera-
turze wrzenia 0,9 czeéci wagowych dwu-
tlenku otowiu i gotuje w ciggu 30 minut. Po
uplywie tego czasu roztwér przybiera ko-
lor niebieski; nastepnie odsacza sie go od

gotowanie go w alkoholu wyciaga sie z
niego dwufenylo - p - fenylenodwuaming
powstajaca jako produkt uboczny. Pro-
dukt reakcji tworzy czarne krysztaly, kto-
re rozpuszczaja sie w stezonym kwasie
siarkowym zabarwiajac go fioletowo. Pro-
dukt ten posiada prawdopodobnie wzér
nastepujacy:

tlenkéw olowiu i wydziela z niego przez
ochlodzenie fluoryndyne w postaci matych
krysztaléw, ktére rozpuszczajg sie w ste-
zonym kwasie siarkowym zabarwiajgc go
nal zielono. Otrzymany barwnik posiada je-
den z nastepujacych wzoréw struktural-
nych:



' AN
AN .
SO

\/\/\ﬂk/\ﬂk/\/\

| :, |
\/\/\IIV/\/\“N/\/\/\

N

NS

Rozpuszczajac otrzymana fluoryndyne w
100% -owym kwasie siarkowym i dodajac
tyle dymiacego kwasu siarkowego zawie-
rajacego 20% SO,, ze zawartosé¢ SO, wy-
niesie 5%, latwo ptzeprowadza sie sulfo-
nowanie fluoryndyny.

100 g przedzy bawelnianej barwi si¢ w
ciagu jednej godziny w temperaturze 90°
— 95°C w kapieli 1:20 za pomoca 4 g
barwnika, otrzymanego powyzszym sposo-
bem przez sulfonowanie, z dodatkiem 15%
soli kuchennej i 1,5% sody. W ten sposéb
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otrzymuje si¢ zielone zabarwienia o dosko-
nalej odpornosci na dziatanie swiatla.
Przyklad III. 100 g przedzy wiskozo-
wej barwi si¢ w ciggu jednej godziny w
temperaturze 85° — 90°C w kapieli 1: 40
za pomoca 3 g sulfonowego kwasu barwni-
ka, stosowanego w przykladzie II, z dodat-
kiem 20% kalcynowanej soli glauberskiej
i 2% mydla marsylskiego. Otrzymuje sie
réwniez zielone zabarwienia o doskonalej
odpornosci na dzialanie §wiatla.



Przyklad IV. 100 g merceryzowanego
materialu bawelnianego barwi sie w ciagu
jednej godziny w temperaturze 85°—90°C
w kapieli 1:30 za pomoca 5 g barwnika,
otrzymanego wedlug przykladu II, jednak
z zastosowaniem bardziej ostrych warun-
kéw sulfonowania, z dodatkiem 15% soli
kuchennej i 1,5% sody. Otrzymuje sie za-
barwienia szare.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb farbowania bawelny i in- -

nych materialéw celulozowych, znamienny
tym, Ze jako barwnik bezposredni stosuje
si¢ sole potasowcowe sulfonowych kwaséw
fluoryndyn.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tym, Ze jako kwasy sulfonowe fluoryn-
dyn stosuje si¢ sulfonowe kwasy dwuary-

lofluoryndyn o ogélnym wzorze:
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ktére zawieraja grupy negatywne lub wie-
lordzeniowe uklady pierscieniowe lub oba
te rodzaje podstawnikéw razem, ewentual-
nie chlorowcowane, przy czym R oznacza

reszty arylowe jednakowe z obecnymi re-
sztami arylowymi lub rézniace si¢ od nich.

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

rzecznik patentowy.

Druk L. Boguslawskiego i Ski, Warszawa.
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