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Spos6b wytwarzania nowych azowych pigmentéw organicznych

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwurzunia nowych azowych -pigmentéw organicznych o ogélnym
wzorze 1, wktérym X iY, oznaczajg grupy hydroksylowe lub alkoksylowe, a Ar oznacza podstawnik aroma-
tyczny pochodny benzenu, azobenzenu, dwufenylu lub naftalenu, zawierajacy 1—4 grup takich, jak alkilowe,
alkoksylowe, nitrowe, cyjanowe, acylo- lub aroiloaminowe, atomy chlorowcow itp.

Sposobem wedtug wynalazku poddaje si¢ 2,3-dwuhydroksy(lub -dwualkoksy)-5(lub -6)-aminochinoksaling
reakcji dwuazowania, a nastepnie redukuje otrzymang pochodng dwuazowa kwasnym siarczynem sodowym lub

chlorkiem cynawym, po czym uzyskana w ten sposéb pochodng hydrazynowa kondensuje si¢ z dwuketenem albo -

z estrem etylowym kwasu acetylooctowego, otrzymujac pochodng pirazolonowa o wzorze ogélnym 2, w ktérym

X posiada wyzej podane znaczenie, a Y oznacza grupg hydroksylowa. Otrzymany zwiazek o wzorze 2 poddaje sig
nastegpnie w $rodowisku wodnym o pH 5—10 reakcji sprz¢gania ze zdwuazowana aming aromatyczng pochodng
benzenu, azobenzenu, dwufenylu lub naftalenu, zawierajaca 1—4 podstawnikéw takich, jak grupy alkilowe,
alkoksylowe, cyjanowe, nitrowe, acylo- lub aroiloaminowe, atomy chlorowcéw itp. Uzyskany w ten sposéb
barwnik o wzorze 1, w ktérym X ma wyzej podane znaczenie, a Y oznacza grupg hydroksylowa, mozna poddaé
dodatkowo reakcji alkilowania, przy czym otrzymuje si¢ barwnik o wzorze 1, w ktérym Y oznacza grupe
alkoksylowa.

Otrzymane sposobem wedlug wynalazku azowe pigmenty organiczne o wzorze 1 odznaczaja si¢ doskona-
tymi odpornodciami na $wiatto, rozpuszczalniki organiczne, temperatur¢ imigracj¢. Barwig one tworzywa
sztuczne w zakresie barw od zétcieni do tioletu. ‘

Wynalazek ilustruja, nie ograniczajac jego zakresu, nastepujace przyklady, w ktérych czesci oznaczajg
czesci wagowe:

Przyktad I 1 cz¢s¢ 6-amino-2,3-dwuhydroksychinoksaliny zadaje si¢ 7 cze¢$ciami wody i 1,6
cz¢sSciami kwasu siarkowego, po czym dodaje si¢ 1,45 czeéci 4 n roztworu azotynu sodowego. Otrzymany
roztwér dodaje si¢ porcjami do roztworu, przyrzadzonego z 0,8 czgéci kwasnego siarczynu sodowego, 6 czesci
wody i 0,6 czesci wodorotlenku sodowego. Cato$¢ miesza sig kilka godzin w temperaturze 20—30°, a nastepnie
podgrzewa do temperatury wrzenia, zakwaszajac w miedzyczasie 3,4 czgsciami 30% kwasu solnego. Wykrystalizo-
wany osad odsacza si¢ w temperaturze pokojowej izadaje 6 czeéciami wody, 0,18 czesciami wodorotlenku
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sodowego, 0,64—0,7 cze$ciami estru etylowego kwasu acetylooctowego iogrzewa w temperaturze wrzenia
w ciaggu 1-2 godzin. Osad odsacza si¢, zadaje 12—15 cz¢sciami wody i wodorotlenkiem sodowym lub soda do
reakcji alkalicznej na fenolftaleing. Cato$¢ ogrzewa si¢ w temperaturze wrzenia w ciggu okoto 1 godziny, po
czym chtodzi si¢ do temperatury 20° i zakwasza kwasem solnym do pH 4—S5. Otrzymany osad suszy si¢ i miele.
‘Uzyskuje si¢ z wydajnoscig powyzej 90% 1-(2°,3’-dwuhydroksychinoksalinylo-6’)-3-metylopirazolon-5, zawieraja-
cy 90—95% czystej substangji i nie topiacy si¢ do temperatury 360°.

Do 1 czeéci chlorowodorku 5-chloro-2-metyloaniliny dodaje si¢ 5,5 czesci wody, 2 czesci lodu, 1 czeéé
kwasu solnego 19° Be’ i wkrapla 1,4 czgsci 4n roztworu azotynu sodowego. Otrzymany roztwdr zwigzku
dwuazoniowego wkrapla si¢ w ciaggu 1—2 godzin w temperaturze 0—10° do roztworu, otrzymanego podanym
wyzej sposobem z 1,43 czesei 1-(2°,3’-dwuhydroksychinoksalinylo-6’)-3-metylopirazolonu-5, 40 czesci wody i 2
czeéci sody. Mieszaning ogrzewa si¢ nastgpnie do temperatury 60° isaczy. Osad zadaje si¢ S0—60 czeéciami
kwasu solnego 19°Be’, ogrzewa do temperatury 45—60°, utrzymuje w tej temperaturze w ciagu 1 godziny i saczy.
Otrzymany z6ity pigment suszy sig, miele i przemywa w temperaturze 100° 2—3 razy rozpuszczalnikiem
organicznym takim, jak chlorobenzen, dwuchlorobenzen, dwumetyloformamid itp., a nast¢pnie w temperaturze
wrzenia raz lub dwukrotnie alkoholem metylowym lub etylowym. Otrzymuje si¢ 1-(2’,3’-dwuhydroksychinoksa-
lilo-6")4-(5"-chloro-2"-metylofenyloazo)-3-metylopirazolon-5. Wydajno$é procesu wynosi powyzej 90%. Uzyska-
ny zwiazek stanowi Z6tty pigment, nie topiacy si¢ do temperatury 360°.

Przyktad IL Do 1 czgsci 1-(2°,3’-dwumetoksychinoksalinylo-6’)-3-metylopirazolonu-5, otrzymanego
sposobem, podanym w przyktadzie I, rozpuszczonej w 65 czesciach wody z dodatkiem 0,6 czesci sody, wkrapla
sie wciaggu 1-2 godzin roztwdr 5 czesci 20% soli trwatej 4-dwuazo-2,5-dwumetoksy-4’-nitroazobenzenu,
rozpuszczonej w 50 cz¢sciach wody. Reakcje sprzegania prowadzi si¢ w temperaturze pokojowej przy pH
6,5—7,5. Po zakoriczeniu reakgji sprzggania postepuje sig, jak w przyktadzie I. Otrzymuje sie 14/2°,3’-dwumeto-
ksychinoksalilo-6’/-4-/2" 4”-dwumetoksy-4""-nitroazofenyloazo/-3-metylopirazolon-5. Wydajno$é procesu wynosi
okoto 90%. Uzyskany zwigzek stanowi fioletowy pigment, nie topigcy si¢ do temperatury 360°.

Przyktad III. Do 1 czesci 1-(2°,3-dwuetoksychinoksalinylo-5’)metylopirazolonu-5 otrzymanego spo-
sobem, podanym w przyktadzie I, rozpuszczonej w 25—30 cz¢séciach wody z dodatkiem 0,6—0,8 czesci sody,
wkrapla si¢ 10 czg¢sci roztworu, zawierajagcego 0,4 czesci zdwuazowanej 3,3’-dwuchlorobenzydyny. Reakcje
sprzegania prowadzi si¢ w ciagu 1—2 godzin w temperaturze 0—5°. Pod koniec sprzegania pH roztworu winno
wynosi¢ 6,5—7. W dalszym ciaggu postgpuje sig, jak w przyktadzie I. Otrzymuje si¢ o o’-dwuchlorodwufenylo-
dwuazo-bis-4-[1-(2’,3’-dwuetoksychinoksalilo-5’)-3-metylopirazolon-5]. Wydajno$é procesu wynosi powyzej 90%.
Uzyskany zwiazek stanowi czerwony pigment,nie topiacy si¢ do temperatury 360°.

Przyktad IV. 1 cz¢$é 4-benzoiloamino-2,5-dwuetoksyaniliny dwuazuje si¢ znanym sposobem w 20
czgéciach wody z dodatkiem 1,25 czgsci kwasu solnego 19° Be’. Otrzymany roztwér zwiazku dwuazoniowego
dodaje si¢ w ciagu 1—2 godzin w temperaturze 0—5° do roztworu, otrzymanego przez rozpuszczenie 0,87 czesci
1-(2’3’-dwuhydroksychinoksalinylo-6)-3-metylopirazolonu-5 otrzymanego sposobem, podanym w przyktadzie I,
w 25—30 czesciach wody z dodatkiem 1,4 czesci sody. Po zakoriczeniu reakcji sprzg¢gania postepuje sie,-jak
w przyktadzie I. Otrzymu)é si¢ 1-/2’3-dwuhydroksychinoksalilo-6’/4-/4”-benzoiloamino-2,5-dwuetoksyfenylo-
azo/-3-metylopirazolon-5S. Wydajno$¢ procesu wynosi powyzej 90%. Uzyskany zwiazek stanowi jaskrawoczerwony
pigment, nie topigcy si¢ do temperatury 360°.

Przyktad V. 1czes¢ pigmentu otrzymanego sposobem, podanym w przyktadzie I, zadaje si¢ 10
czgsciami o-dwuchlorobenzenu i1 czgscia siarczanu dwumetylu. Cato$é ogrzewa si¢ w temperaturze 150°
w ciggu okoto 5 godzin. Naste¢pnie chtodzi si¢ mase reakcyjna do temperatury 60°, dodaje do niej 3 czesci wody
i0,3 czesci sody iogrzewa w temperaturze 100° w ciagu 1 godziny. Wytracony osad odsacza si¢ na goraco,
przemywa 2—3 razy rozpuszczalnikami organicznymi w spos6b, podany w przyktadzie I i suszy. Otrzymuje si¢
1-/2°,3’-dwuhydroksychinoksalilo-6’/-4-/5-chloro-2 ’-metylofenyloazo/-2,3-dwumetylopirazolon-5.  Wydajiiosé
procesu wynosi powyzej 90%. Uzyskany zwiazek stanowi Z6tty pigment, nie topiacy si¢ do temperatury 360°.

Zastrzezenie patentowe

1. Sposéb wytwarzania nowych azowych pigmentéw organicznych o ogélnym wzorze 1, w ktérym
X 1Y oznaczaja grupy hydroksylowe lub alkoksylowe, a Ar oznacza benzen, azobenzen, dwufenyl lub naftalen,
zawierajgcy 1—4 grup takich, jak alkilowa, alkoksylowa, nitrowa, cyjanowa, acylo- lub benzoiloaminowa, atom
chlorowca itp, znamienny tym, ze 2,3-dwuhydroksy (lub -dwualkoksy)-5(lub -6)-aminochinoksaling poddaje sie
reakcji dwuazowania, a-nastgpnie otrzymang pochodna dwuazows redukuje si¢ kwasnym siarczynem sodowym
dub chlorkiem cynawym, auzyskana pochodna hydrazynowa kondensuje si¢ dwuketenem albo z estrem
-etylowym kwasu acetylooctowego, po czym otrzymany zwigzek o wzorze ogélnym 2, w ktérym X oznacza grupy
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hydroksylowe albo alkoksylowe, a'Y oznacza grup¢ hydroksylowa, sprzega si¢ w srodowisku wodnym o pH
5—10 ze zdwuazowang aming aromatyczng pochodng benzenu, azobenzenu, dwufenylu lub naftalenu, zawie-
rajaca 1—-4 podstawnikéw takich, jak grupy alkilowe, alkoksylowe, nitrowe, cyjanowe, acylo- lub aroiloaminowe,
atomy chlorowcéw itp., przy czym otrzymany barwnik o wzorze 1, w ktérym Y oznacza grupe hydroksylows,
a pozostate podstawniki maja wyzej podane znaczenie, poddaje si¢ ewentualnie reakcji alkilowania.

\C C N=N=-Ar
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