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Sposób wytwarzania nowych rozjaśniaczy optycznych pochodnych
kwasu 4,4,-dwuamino-stilbeno-2,2,-dwusulfonowego i s-triazyny

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania no¬
wych rozjaśniaczy optycznych pochodnych kwasu
4,4'-dwuaminostilbeno-2,2'-dwusulfonowego i s-
-tfiazyny.

Znane są rozjaśniacze optyczne pochodne kwasu
4,4/-dwuaminostilbenio-2,2/-dwusulfonowego i s-
-triazyny o ogólnym wzorze 1, w którym Y ozna¬
cza H albo podstawione lub niepodstawione gru¬
py alkiloaminowe, aryloaminowe, alkoksylowe,
alkanoloksylowe i aryloksylowe.

Związki o wzorze 1 wykazują powinowactwo
do materiałów celulozowych i niektórych włó¬
kien syntetycznych, dają efekt bieli, a ich po¬
wiązania z włóknem odznaczają się trwałościami
na pranie, światło i podchloryn.

Stwierdzono, że wyżej wymienione właściwo¬
ści w stopniu znacznie wyższym wykazują nowe
rozjaśniacze o ogólnym wzorze 2, w którym Z
oznacza grupy -NH2, -NHCH8, -NHC6H5, -OCH8,
-OC2H5, -NHC2H4OH, -N(C2H4OH)2 oraz grupę -N-
-metyloanilinową, które otrzymuje się przez kon¬
densację otrzymanego w znany sposób kwasu
4,4'-bis-(3,5-dwuchlorotriazyno-l-amino)-stilbeno-
-2,2'-dwusulfonowego z 3-amino- lub 4-aminoben-
zenosulfamidem oraz kondensację produktu z
amoniakiem, metyloamina, aniliną, N-metyloanili-
ną, alkoholem metylowym, alkoholem etylowym,
etanoloaminą, lub dwuetanoloaminą. Stosując róż¬
ne zestawienia wymienionych wyżej aminobenze-

nosulfamidów i amin lub alkoholi otrzymuje się
rozmaite rozjaśniacze dające dobre efekty bielące
zarówno na materiałach celulozowych jak i na
włóknach syntetycznych.

Syntezę tych rozjaśniaczy prowadzi się na przy¬
kład w następujący sposób:

Kwas 4,4'-dwuaminostilbeno-2,2'-dwusulfonowy,
a zwłaszcza jego sól sodową kondensuje się z 1,3,5-
-trójchlorotriazyną w stosunku molowym 1:2, w
środowisku wodnym, w temperaturze nie wyższej
niż 5°C.

Wydzielający się podczas reakcji chlorowodór
zobojętnia się bardzo ostrożnie 2 n roztworem
węglanu lub dwuwęglanu sodowego, utrzymując
wartość pH środowiska w granicach 6—7, zwłasz¬
cza 6,5.

Utworzoną sól sodową kwasu 4,4'-bis-(3,5-dwu-
chloro-triazyno-l-amino)-stilbeno-2,2'-dwusulfono-
wego, bez wydzielania jej ze środowiska reakcyj¬
nego kondensuje się z 3-amino- lub 4-aminoben-
zenosulfamidem w stosunku molowym 1:2, w śro¬
dowisku wodnym w temperaturze 30—40°C, zobo¬
jętniając wydzielający się chlorowodór 2 n roz¬
tworem węglanu sodowego do pH środowiska
około 7.

Otrzymaną (w wyniku reakcji) po drugiej kon¬
densacji sól sodową kwasu 4,4'-bis-[5-(3- lub 4-
-sulfoamino-fenylo-amino)-3-chlorotriazyno-l-ami-
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z dwoma molami amoniaku, metyloaminy, meta¬
nolu, etanolu w środowisku wodnym, w tempera¬
turze 90—100°C w autoklawie pod zwiększonym
ciśnieniem lub z dwoma molami aniliny, N-mety-
loaniliny, etanoloaminy albo dwuetanoloaminy pod
ciśnieniem normalnym. Produkty końcowe wy¬
dziela się z roztworu przez wysolenie chlorkiem
sodowym.

Przykład I. 37 kg (0,1 mola) kwasu 4,4'-
-dwuaminostilbeno-2,2'-dwusulfonowego rozpusz-

w, czk się na ciepło przy udziale węglanu sodowego
w 300 1 wody i następnie roztwór chłodzi się do
temperatury 20°C. Oziębiony roztwór wkrapla się
do zawiesiny 38 kg (0,206 mola) chlorku cyjanuru
w 300 kg mieszaniny wody z lodem, utrzymując
temperaturę 0—5°C. Dla utrzymania pH środowi¬
ska w granicach 6—^7 wkrapla się równolegle 2 n
roztwór węglanu sodowego. Reakcja jest zakoń¬
czona po upływie 5—6 godzin. Po zakończeniu
pierwszej kondensacji masę reakcyjną podgrzewa
się do temperatury 30—40°C i dodaje zawiesinę
35 kg (0,203 mola) 4-aminobenzenosulfamidu w 100
1 wody i miesza 7—8 godzin w temperaturze 30—
|40°C do zakończenia reakcji, zobojętniając wy¬
dzielający się chlorowodór 2 n roztworem wę¬
glanu sodowego w ten sposób ażeby pH środo¬
wiska wynosiło stale około 7.

Z chwilą zakończenia drugiej kondensacji do mie¬
szaniny dodaje się 68 kg wody amoniakalnej 25%-
-owej i w autoklawie podgrzewa się mieszaninę
do temperatury 90—100°C, utrzymując ją w tej
temperaturze 8—10 godzin. Następnie oddestylo-
wuje się nadmiar amoniaku, po czym na gorąco
dodaje się 300 kg chlorku sodowego, miesza się

•5—6 godzin do ostudzenia masy do temperatury
otoczenia i odsącza wydzielony produkt. Otrzy¬
muje się 77 kg soli sodowej kwasu 4,4'-bis-[5-(4-
-sulfonaminofenylo-amino-)-3-aminotriazyno-l-
-amino]-stilbeno-2,2'-dwusulfonowego, co stanowi
82% wydajności teoretycznej.

Przykład II. 37 kg kwasu 4,4'-dwuamino-
stilbeno-2,2'-dwusulfonowego rozpuszcza się na
ciepło przy udziale węglanu sodowego w 300 1
wody, po czym roztwór chłodzi do temperatury
20°C. Oziębiony roztwór wkrapla się do zawiesi¬
ny 38 kg chlorku cyjanuru w 300 kg mieszaniny
wody z lodem, utrzymując temperaturę 0—5°C. '
Dla utrzymania pH środowiska w granicach 6—7

wkrapla się w miarę przebiegu reakcji 2 n roz¬
twór węglanu sodowego. Reakcja jest zakończo¬
na po upływie 5—6 godzin. Po zakończeniu pierw¬
szej kondensacji masę reakcyjną podgrzewa się do

5 temperatury 3fr—40°C i dodaje do niej zawiesinę
35 kg 3-aminobenzeno-sulfamidu w 100 1 wody
i miesza całość w ciągu 7—8 godzin w tempera¬
turze 30—40°C do zakończenia reakcji, zobojętnia¬
jąc wydzielający się chlorowodór 2 n roztworem

10 węglanu sodowego w ten sposób, ażeby pH środo¬
wiska wynosiło stale około 7.

Z chwilą zakończenia drugiej kondensacji do¬
daje się 22 kg dwuetanoloaminy, podgrzewa do
temperatury 90—100°C i w tej temperaturze mie-

15 sza się 10—12 godzin, dodając jednocześnie 2 n
roztwór węglanu sodowego tak, ażeby pH środo¬
wiska reakcji wynosiło stale około 8.. Po zakoń¬
czeniu reakcji dodaje się na gorąco 300 kg chlor¬
ku sodowego, miesza celem ostudzenia do tem-

20 peratury otoczenia i odfiltrowuje wydzielony pro¬
dukt. Otrzymuje się 98 kg soli sodowej kwasu
4,4'-bis-[5-(3-sulfonaminofenylo-amino)-3-dwueta-
noloaminotriazyno-1-amino]-istilbeno-2i,2/-dwusul-

fonowego, co stanowi 83% wydajności teoretycz-
25 nej.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania nowych rozjaśniaczy op¬
tycznych pochodnych kwasu 4,4'-dwuaminostil-)

30 beno-2,2'-dwusulfonowego i s-triazyny o wzo¬
rze 2, w którym Z oznacza grupy -NH2,
-NHCH8, -NHC«H5, -OCH,, -OCjHg, -NHC2H4OH,
-N(C2H4OH)2 lub grupę -N-metyloanilinową,
znamienny tym, że otrzymany w znany sposób

35 kwas 4,4'-bis-(3,5-dwuchlorotriazyno-l-amino)-
-stilbeno-2,2/-dwusulfonowy kondensuje się z
3^amino- lub 4-aminobenzenosulfo-amidem, po
czym uzyskany produkt kondensuje się z amo¬
niakiem lub metyloamina, aniliną, N-metyloa-

40 niliną, metanolem, etanolem, etanoloaminą lub
dwuetanoloaminą.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
na 1 mol kwasu 4,4,-bis-(3,5-dwuchlorotriazyno-
-l-amino)-stilbeno-2,2'-dwusulfonowego stosuje

45 się przy kondensacji dwa mole 3-amino- lub
4-aminobenzenosulfonamidu oraz dwa mole
amoniaku lub metyloaminy, aniliny, N-mety-
loaniliny, metanolu, etanolu, etanoloaminy lub
dwuetanoloaminy.
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