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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
nowych pigmentéw organicznych o ogélnym wzo-
rze 4, w ktéorym X i Y oznaczajg grupy hydroksy-
lowe lub alkoksylowe, Z oznacza grupe alkilows,
alkoksylowg lub atom chlorowca, a Ar oznacza pod-
stawnik aromatyczny pochodny benzenu, azobenze-
nu lub naftalenu, zawierajgcy 1—4 grup takich, jak
alkilowa, alkoksylowa, nitrowa, cyjanowa, acylo-
lub aroiloaminowa, atom chlorowca itp.

Znany jest sposéb wytwarzania azowych pigmen-
téw organicznych o ogdélnym wzorze 1, w ktérym
X i Y majg wyzej podane znaczenie, a Ar oznacza
podstawnik aromatyczny pochodny benzenu, azo-
benzenu, dwufenylu lub naftalenu, zawierajgcy 1—4
grup takich, jak alkilowa, alkoksylowa, nitrowa,
cyjanowa, acylo- lub aroiloaminowa, atom chlorow-
ca itp. na drodze dwuazowania 2,3-dwuhydroksy/
lub -dwualkoksy/-5/lub -6/-aminochinoksaliny, re-
dukcji otrzymanej pochodnej dwuazowej kwasnym
siarczynem sodowym lub chlorkiem cynawym, kon-
densacji otrzymanej w ten sposéb pochodnej hy-
drazynowej z dwuketenem albo estrem etylowym
kwasu acetylooctowego i nastepnego sprzegania
uzyskanej pochodnej pirazolonowej o ogdélnym wzo-
rze 2, w ktérym X posiada wyzej podane znaczenie,
a Y oznacza grupe hydroksylows, ze zdwuazowang
aming aromatyczng pochodng benzenu, azobenze-
nu, dwufenylu lub naftalenu, zawierajgcg 1—4 pod-
stawnikéw takich, jak grupa alkilowa, alkoksylo-
wa, cyjanowa, nitrowa, acylo- lub aroiloaminowa,
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atom chlorowca itp. Uzyskany w ten sposéb barw-
nik o wzorze ogdélnym 1, w ktérym X ma wyzej
podane znaczenie, a Y oznacza grupe hydroksylo-
wa, mozna poddaé¢ dodatkowo reakeji alkilowania,
przy czym otrzymuje sie barwnik o wzorze o0gdl-
nym 1, w ktéorym Y oznacza grupe alkoksylows.

Stwierdzono, ze wprowadzenie podstawnikéw al-
kilowych, alkoksylowych i chlorowcowych do pier-
$cienia benzenowego chinoksaliny podwyzsza jesz-
cze odpornosci mokre i na Swiatlo otrzymywanych
tym sposobem barwnikéw.

Sposobem wedlug wynalazku poddaje sie 2,3-dwu-
hydroksy/lub -dwualkoksy/-5/lub -6/-aminochinoksa-
line, zawierajgcg w polozeniu 7 lub 8 grupe alkilo-
wag, alkoksylowg lub atom chlorowca reakcji dwu-
azowania, a nasigpnie redukuje otrzymang pochod-
na dwuazowg kwasnym siarczynem sodowym lub
chlorkiem cynawym, po czym uzyskang w ten spo-
séb pochodng hydrazynowg kondensuje sie z dwu-
ketenem albo z estrem etylowym kwasu acetylooc-
towego, otrzymujgc pochodng pirazolonowg o ogol-
nym wzorze 3, w ktéorym X ma wyzej podane zna-
czenie, Y oznacza grupe hydroksylowg, a Z oznacza
grupe alkilowg, alkoksylowg lub atom chloroweca.
Otrzymany zwigzek o ogdélnym wzorze 3 poddaje
sie nastepnie w $rodowisku wodnym o pH 5—10 re-
akcji sprzegania ze zdwuazowang aming aromatycz-
ng pochodng benzenu, azobenzenu lub naftalenu, za-
wierajacg 1—4 podstawnikéw takich, jak grupa al-
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kilowa, alkoksylowa, cyjanowa, nitrowa, acylo- lub
aroiloaminowa, atom chlorowca itp.

Otrzymane sposobem wedlug wynalazku azowe
pigmenty organiczne o ogélnym wzorze 4 odznaczajg
sie doskonalymi odpornoSciami na $wiatto, rozpusz-
czalniki organiczne, temperature i migracje. Barwig
one tworzywa sztuczne w zakresie barw od zélcieni
do fioletu.

Wynalazek ilustrujg, nie ograniczajgc zakresu jego
stosowania, nastepujgce przyklady, w ktérych czes-
ci oznaczajg czeSci wagowe, a temperatura jest po-
dana w stopniach Celsjusza:

Przyktad I. 1 cze$¢ 6-amino-2,3-dwuhydro-
ksy-8-chlorochinoksaliny zadaje sie z 7 czeSciami
wody i 1,6 czeSciami kwasu siarkowego, po czym
dodaje sie 1,45 czeéci 4n roztworu azotynu sodowe-
go. Otrzymuje sie roztwor ktéry dodaje sie porcja-
mi do roztworu, przyrzadzonego z 0,8 czeSci kwas-
nego siarczynu sodowego, 6 czeSci wody i 0,6 czeSci
wodorotlenku sodowego. Calo$¢ miesza sie w ciggu
kilku godzin w temperaturze 20—30°, a nastepnie
podgrzewa do temperatury wrzenia, zakwaszajac
w miedzyczasie 3,4 czeSciami 30-procentowego kwa-
su solnego. Wrykrystalizowany osad odsgcza sig
w temperaturze pokojowej i zadaje 6 cze$ciami
wody, 0,18 cze$ciami wodorotlenku sodowego, 0,64—
0,7 cze$ciami estru etylowego kwasu acetylooctowe-
go i ogrzewa w temperaturze wrzenia w ciggu 1—
2 godzin. Osad odsgcza sie, zadaje 12—15 czeSciami
wody i wodorotlenkiem sodowym lub soda do reak-
cji alkalicznej na fenolftaleine. Calo$¢ ogrzewa sie
w temperaturze wrzenia w ciggu okolo 1 godziny,
po czym chlodzi sie do temperatury 20° i zakwasza
kwasem solnym do pH 4—5. Otrzymany osad suszy
sie i miele. Uzyskuje sie z wydajnoScig powyzej
90%  1-/2’,3’-dwuhydroksy-8-chlorochinoksalinylo-
6’/-3-metylopirazolon-5, zawierajacego 90—95% czy-
stej substancji i nie topiacy sie do temperatury
360°C.

Do 1 cze$ci chlorowodorku 5-chloro-2-metyloanili-
ny dodaje sie 5,5 czeSci wody, 2 czeSci lodu, 1 cze$é
kwasu solnego 19° Bé i wkrapla 1,4 czeSci 4n roz-
tworu azotynu sodowego. Otrzymany roztwér zwigz-
ku ‘dwuazowego wkrapla sie w ciggu 1—2 godzin
w temperaturze 0—10° do roztworu, otrzymanego
podanym wyzej sposobem z 1,43 czeéci 1-/2°,3’-dwu-
hydroksy-8-chlorochinoksalinylo-6/-3-metylopirazo-
lonu-5, 40 cze$ci wody i 2 cze$ci sody. Mieszanine
ogrzewa sie nastepnie do temperatury 60° i sgczy.
Osad zadaje sie 50—60 czeSciami kwasu solnego
19° Bé, ogrzewa do temperatury 45—60°, utrzymuje
w tej temperaturze w ciggu 1 godziny i sgczy. Otrzy-
many zO6lty pigment suszy sie, miele i przemywa
w temperaturze 100° 2—3 razy rozpuszczalnikiem
organicznym takim, jak chlorobenzen, dwuchloro-
benzen, dwumetyloformamid itp.,, a nastepnie
w temperaturze wrzenia raz lub dwukrotnie alko-
holem metylowym lub etylowym. Otrzymuje sie
z wydajno$cia powyzej 90% z6lty pigment o czer-
wonym odcieniu, nie topigcy si¢ do temperatury
360°.
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Przyklad II. Postepuje sie sposobem opisanym
w przykladzie I, stosujgc jako produkt wyjSciowy
6-amino-2,3-dwuhydroksy-7-bromochinoksaline.
Otrzymuje sie z wydajnoécia powyzej 90% zo6lty pi-
gment o czerwonym odcieniu, nie topiacy sie do
temperatury 360°.

Przyklad III. Do 1 czedci 1-/2°,3’-dwumeto-
ksy-7’-metylochinoksalinylo-6"/-3-metylopirazolo-
nu-5, otrzymanego sposobem, podanym w przykla-
dzie I, rozpuszczonej w 65 czeSciach wody z dodat-
kiem 0,6 czesci sody, wkrapla sie w ciggu 1—2 go-
dzin roztwér 5 czesci 20% soli trwatej 4-dwuazo-2,5-
-dwumetoksy-4’-nitroazobenzenu, rozpuszczonej
w 50 cze$ciach wody. Reakcje sprzegania prowadzi
sie w temperaturze pokojowej przy pH 6,5—7,5. Po
zakonczeniu reakeji sprzegania postepuje sie sposo-
bem opisanym w przykladzie I. Otrzymuje sie z wy-
dajno$cia powyzej 90% fioletowy pigment, nie to-
piacy sie do temperatury 360°.

Przyktad IV. Postepuje sie sposobem opisa-
nym w przykladzie I, stosujgc jako produkt wyjscio-
wy 6-amino-2,3-dwuhydroksy-8-metoksychinoksali-
ne. Otrzymuje sie z wydajnoscig powyzej 90% zoity
pigment nie topiacy sie do temperatury -360°.

Przyktad V. Postepuje sie sposobem opisa-
nym w przykladzie I, przy czym zamiast 1 czeSci
chlorowodorku 5-chloro-2-metyloaniliny stosuje sie
1 cze$é o — naftyloaminy, a zamiast 1 czeSci kwasu
solnego 19° Bé — 2,5 czeSci- tego kwasu. Otrzymuje
sie z wydajno$cig 88% ciemnoz6tty pigment, nie to-
piacy sie do temperatury 360°.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania nowych azowych pigmentéw
organicznych o ogélnym wzorze 4, w ktérym X i Y
oznaczaja grupy hydroksylowe lub alkoksylowe,
Z oznacza grupe alkilowg, alkoksylowa lub atom
chlorowca, a Ar oznacza podstawnik aromatyczny
pochodny benzenu, azobenzenu, dwufenylu lub naf-
talenu, zawierajacy 1—4 grup takich, jak alkilowa,
alkoksylowa, nitrowa, cyjanowa, acylo- lub aroilo-
aminowa, atom chlorowca itp., znamienny tym, Ze
2,3-dwuhydroksy/lub -dwualkoksy/-5/1ub -6/-amino-
chinoksaline, zawierajacg w poloZzeniu 7 lub 8 grupe
alkilowsa, alkoksylowg lub atom chlorowca, poddaje
sie reakcji dwuazowania, a nastepnie otrzymang po-
chodng dwuazowsg redukuje sie kwasnym siarczy-
nem sodowym lub chlorkiem cynawym, a uzyskang
pochodng hydrazynows kondensuje si¢ z dwukete-
nem albo z estrem etylowym kwasu acetyloocto-
wego, po czym otrzymany zwigzek o ogélnym wzo-
rze 3, w ktérym X oznacza grupe hydroksylowa lub
alkoksylowg, a Y oznacza grupe hydroksylows,
sprzega sie w Srodowisku wodnym o pH 5—10 ze
zdwuazowang aming aromatyczng pochodng benze-
nu, azobenzenu, dwufenylu lub naftalenu, zawiera-
jacg 1—4 podstawnikéw takich, jak grupy alkilowe,
alkoksylowe, nitrowe, cyjanowe, acylo- lub aroilo-
aminowe, atomy chlorowcéw itp.
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