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Zgierz (Polska)

Barwnikoéw,

Spos6b wytwarzania nowych pigmentéw organicznych

1
Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania no-
wych pigmentéw organicznych pochodnych kwasu 1,4-
-dwutia-2-cyklohekseno-2,3-dwukarboksylowego. Sa to
zwiazki o ogblnym wzorze 1, w ktérym X oznacza atom
wodoru lub piericien fenylowy, a Ar oznacza grupe
1,4-fenylenowa lub 1,4-antrachinonylows.

Sposobem wedtug wynalazku otrzymuje si¢ pigmenty
o ogblnym wzorze 1 na drodze kondensacji N-(chloro-
karbonylofenylo)-imidu kwasu 1,4-dwutia-2-cyklohekse-
no-2,3-dwukarboksylowego lub jego fenylowej pochod-
nej o ogdlnym wzorze 2, w ktéorym X ma wyzej podane
znaczenie, z p-fenylenodwuamina lub 1,4-dwuaminoan-
trachinonem. Reakcja przebiega korzystnie w $rodowi-
sku toluenu w obecnosci §rodka wiazacego chlorowo-
dér, jak pirydyna, w temperaturze wrzenia.

Stosowany do wykonywania opisanego wyzej sposo-
bu N-(chlorokarbonylofenylo)-imid kwasu 1,4-dwutia-2-
-cyklohekseno-2,3-dwukarboksylowego lub jego fenylo-
wa pochodna otrzymuje si¢ przez kondensacje bezwod-
nika tego kwasu albo jego fenylowej pochodnej o ogdl-
nym wzorze 3, w ktérym X ma wyzej podane znacze-
nie, z kwasem p-aminobenzoesowym i nastepne dziata-
nie na otrzymany N-(karboksyfenylo)-imid kwasu 1,4-
-dwutia-2-cyklohekseno-2,3-dwukarboksylowego  chlor-
kiem tionylu.

Omawiane pigmenty barwia tworzywa sztuczne, jak
np. polichlorek winylu. Odznaczaja si¢ wysokimi od-
pornoéciami na dzialanie rozpuszczalnikéw organicznych
i czynnikéw termicznych,
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Wynalazek ilustruja nastgpujace przyktady, w ktérych
procenty oznaczaja procenty wagowe:.

Przyklad I. 13,2 g bezwodnika kwasu S5-feny-
lo-1,4-dwutia-2-cyklohekseno-2,3-dwukarboksylowego i
6,8 g kwasu p-aminobenzoesowego dodaje si¢ do 65 ml
kwasu octowego lodowatego i ogrzewa w ciagu 3 go-
dzin w temperaturze wrzenia. W czasie ogrzewania na-
stepuje wydzielanie si¢ osadu. Po ostygnigciu masy re-
akcyjnej do temperatury pokojowej odsacza si¢ wy-
dzielony osad i suszy w temperaturze 60°C. Otrzymuje
si¢ 13,5 g zwiazku o wzorze 4, w ktéorym X oznacza
grupe fenylowa.

7,7 g otrzymanego opisanym wyzej sposobem N-(p-
-karboksyfenylo)-imidu kwasu 5-fenylo-1,4-dwutia-2-cy-
klohekseno-2,3-dwukarboksylowego i 70 g chlorku tio-
nylu ogrzewa si¢ w ciagu 1 godziny w temperaturze
wrzenia. Nastepnie oddestylowuje si¢ pod zmniejszonym
ci$nieniem okolo 3/4 chlorku tionylu, dodaje do masy
reakcyjnej 150 ml toluenu i oddestylowuje reszte nie-
przereagowanego chlorku tionylu oraz 50 ml toluenu.
Do uzyskanego chlorku kwasowego dodaje si¢ 2 ml pi-
rydyny oraz 2,4 g 1,4-dwuaminoantrachinonu. Przy in-
tensywnym mieszaniu ogrzewa si¢ mase¢ reakcyjna w

- ciagu 1 godziny w temperaturze wrzenia. Wydzielony
brunatnoczerwony osad odsacza si¢ po ostygnieciu masy
poreakcyjnej do temperatury pokojowej i przemywa me-
tanolem. Otrzymuje si¢ 9,5 g pigmentu o ogélnym wzo-

-1ze 1, w ktérym X oznacza pieréciefi fenylowy, a Ar
oznacza reszt¢ 1,4-antrachinonylowa. Wydajnoéé proce-
su wynosi okolo 82%.
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Przyktad II. Postgpuje si¢ sposobem, podanym w
przykladzie I, lecz zamiast 1,4-dwuaminoantrachinonu
uzywa si¢ 1,08 g p-fenylenodwuaminy. Otrzymuje si¢
5,5 g zoltego pigmentu o oglélnym wzorze 1, w kto-
rym X oznacza piericieni fenylowy, a Ar oznacza grupg
1,4-fenylenowa. Wydajno$é procesu wynosi okolo 70%.

Przyktad IIl. Postgpuje si¢ sposobem, podanym w
przykladzie I, lecz zamiast bezwodnika kwasu 5-feny-
lo-1,4-dwutia-2-cyklohekseno-2,3-dwukarboksylowego uzy-
wa si¢ 9,4 g bezwodnika kwasu 1,4-dwutia-2-cyklohekse-
no-2,3-dwukarboksylowego, a zamiast 1,4-dwuaminoan-
trachinonu — 1,08 g p-fenylenodwuaminy. Otrzymuje sie
4 g z6ltego pigmentu o ogdélnym wzorze 1, w ktéorym X
oznacza atom wodoru, a Ar oznacza grupe 1,4-fenyle-
nowa. Wydajno$¢ procesu wynosi okoto 80%.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb wytwarzania nowych pigmentéw organicz-
nych o ogélnym wzorze 1, w ktérym X oznacza atom

x'(:IE:NO- co-nH-Ar-NH-co-{ )~ \:I:lx

Wzor 4

WDA-1.
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wodoru lub piericiefi fenylowy, a Ar oznacza grupg
1,4-fenylenowa lub 14-antrachinonylowa, znamienny
tym, ze N-(chlorokarbonylofenylo)-imid kwasu 1,4-dwu-
tia-2-cyklohekseno-2,3-dwukarboksylowego lub jego fe-
nylowa pochodna o ogélnym wzorze 2, w ktérym X ma
wyZej podane znaczenie, poddaje si¢ reakcji konden-
sacji z p-fenylenodwuaming lub 1,4-dwuaminoantrachi-
nonem.

2. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze sto-
suje si¢ N-(chlorokarbonylofenylo)-imid kwasu 1,4-dwu-
tia-2-cyklohekseno-2,3-dwukarboksylowego lub jego fe-
nylowa pochodna, otrzymane przez kondensacje bez-
wodnika tego kwasu albo jego fenylowej pochodnej o
ogdlnym wzorze 3, w ktéorym X ma wyzej podane zna-
czenie, z kwasem p-aminobenzoesowym i nastepne dzia-
lanie chlorkiem tionylu na otrzymany N-(karboksyfeny-
lo)-imid kwasu 1,4-dwutia-2-cyklohekseno-2,3-dwukarbo-
ksylowego lub jego fenylowa pochodna o ogélnym wzo-
rze 4, w ktérym X ma wyzej podane znaczenie.
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