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1

Niniejszy wynalazek dotyczy nowych wartoscio-
wych barwnikéw pigmentowych, monoazowych
o wzorze 1, w ktérym R; i R, stanowig reszty
benzenowe ewentualnie podstawione, R; oznacza
reszte naftalenowa, w ktérej w pozycji 1, 2, 3 —
znajdujg sie grupy azowa, hydroksylowa i karbo-
namidowa, R4 o0znacza reszte fenylenowa ewen-
tualnie podstawiong.

Szczegblnie interesujgce sg barwniki o wzorze 2,
w ktérym X oznacza atom wodoru lub chlorowca
albo grupe alkoksylowg, X; oznacza atom chlorow-
ca, grupe alkilowa, alkoksylowa, nitrowg lub kar-
balkoksylowa, X, i Z; oznaczaja atom wodoru lub
chlorowca, Z, i Z3; atom wodoru lub chlorowca,
grupe alkilowg, alkoksylowa, cyjanowa, karbalko-
ksylowg lub tréjfluorometylows, Y; i Y, oznaczaja
atom wodoru lub chlorowca, grupe tréjfluoromety-
lowg, alkilowg lub alkoksylowas.

Poniewaz wedlug wynalazku wytwarza sie barw-
niki pigmentowe, obecnosé grup nadajgcych roz-
puszczalnosé w wodzie, zwlaszcza grup kwasowych,
jak sulfonowe lub karboksylowe, naturalnie jest
wykluczona.

Nowe barwniki otrzymuje sie, jesli halogenek
kwasowy o wzorze 3, w ktéorym R;, R; i R; maja
podane znaczenie kondensuje sie z aming o wzo-
rze 4, w ktorym R4y ma wyzej podane znaczenie
badz tez zdwuazowang amine o wzorze 5 sprzega
si¢ z naftolem o wzorze 6, bgdZ tez zwigzek dwu-
azoaminowy zawierajacy reszte R;— CONH —R;
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ogrzewa sie w organicznym rozpuszczalniku, ewen-
tualnie w organicznym rozpuszczalniku zawierajg-
cym wode, korzystnie w obecno$ci kwasu, z nafto-
lem o wzorze 6, przy czym Ww Wwymienionych
wzorach wszystkie symbole majg wyzej podane
znaczenie.

Do szczegdlnie cennych barwnikéw dochodzi sie,
jesli chlorek kwasowy o wzorze 7, kondensuje sie
z aming 0 wzorze 8, przy czym w tych wzorach X,
Xy, Xz, Yy, Y, Zy, Z,, Z; majg znaczenia wyzej
podane.

Kwasy karboksylowe Kktéorych pochodnymi sg
wspomniane halogenki, otrzymuje si¢ przez sprze-
ganie zwigzku dwuazowego aminobenzenu, zwla-
szcza o takim wzorze jak wzér 9, z kwasem
2,3-hydroksynaftoesowym, zwlaszcza o wzorze 10,
przy czym we wspomnianych wzorach X, X;, X,
Z,, Z, i Z3; maja podane znaczenie.

Jako przyklady aminobenzenéw o wzorze 9 mozna
wymienié nastepujgce:

aryloamidy kwasu 3-aminobenzoesowego:
2’—chloro-5’-tr4jfluorometyloanilid kwasu 4-metylo-
-3-aminobenzoesowego, 2’,5'-dwuchloroanilid kwasu
4-chloro-3-aminobenzoesowego, 2’-chloro-5"-karbo-
metoksyanilid kwasu 4-chloro-3-aminobenzoesowe-
go, 3’-chloroanilid kwasu 4-chloro-3-aminobenzo-
esowego, 2’-chloro-5’-tréjfluorometyloanilid kwasu
4-chloro-3-aminobenzoesowego, 3’-tréjfluorometylo-
anilid kwasu 4-chloro-3-aminobenzoesowego, 3’,5"-
-tréjfluorometyloanilid kwasu 4-chloro-3-aminoben-
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zoesowego, 2',4’,5’-tréjchloroanilid kwasu 4-chloro-

-3-aminobenzoesowego, 2’,5'-dwuchloroanilid kwasu .

2,4-dwuchloro-5-aminobenzoesowego, 2’,4’-dwuchlo-
roanilid kwasu 2,4-dwuchloro-5-aminobenzoesowe-
go, 3’-tréjfluorometyloanilid kwasu 2,4-dwuchloro-
-5-aminobenzoesowego, 3'-chloroanilid kwasu 2,4-
-dwuchloro-5-aminobenzoesowego, 3’-tréjfluorome-
tyloanilid kwasu 5-amino-4-metoksy-2-chlorobenzo-
esowego, 2’,5'-dwuchloroanilid kwasu 4-metylo-3-
-aminobenzoesowego, 3’-tréjfluorometyloanilid kwa-
su 4-metylo-3-aminobenzoesowego, 3’-chloroanilid
kwasu 4-metoksy-3-aminobenzoesowego, 2’,5’-dwu-
chloroanilid - kwasu 4-metoksy-3-aminobenzoesowe-
go, 2’,4’,5'-tr6jchloroanilid kwasu 4-metoksy-3-ami-
nobenzoesowego, 3’-tréjfluorometyloanilid kwasu
4-metoksy-3-aminobenzoesowego, 3’,5’-dwa-tréjfluo-
rometyloanilid kwasu 4-metoksy-3-aminobenzoeso-
wego, 2’-chloro-tréjfluorometyloanilid kwasu 4-me-
toksy-3-aminobenzoesowego, anilid kwasu 4-karbo-
metoksy-3-aminabenzoesowego, 2’,5’-dwuchloroani-
lid kwasu 4-karbometoksy-3-aminobenzoesowego,
ponadto: aryloamidy kwasu 4-aminobenzoésowego:
2',4’-dwuchlorofenyloamid kwasu 4-aminobenzoeso-
wego, 2’-chloro-5’-tréjfluorometyloamid kwasu 4-
-aminobenzoesowego, 3’-tréjfluorometyloamid kwa-
su 4-amino-3-metylobenzoesowego, 2’-chloro-5'-
-tréjfluorometylofenyloamid kwasu 4-amino-3-me-
tylobenzoesowego, 4’-chlorofenyloamid kwasu 4-
-amino-3-metylobenzoesowego, 2’,4’-dwuchlorofeny-
loamid kwasu 4-amino-3-metylobenzoesowego, 2’5'-
-dwuchlorofenyloamid kwasu 4-amino-3-nitroben-
Z0esowWego. :

Otrzymane kwasy karboksylowe barwnikéw azo-
wych traktuje sie $rodkami, ktére sg potrzebne do
przeprowadzenia tych kwaséw w ich halogenki
na przyklad chlorki lub bromki, a wiec zwlaszcza
halogenkami fosforowymi, jak pieciobromek fosforu
lub pieciochlorek albo trdjchlorek fosforu, tleno-
halogenkami fosforowymi, a korzystnie chlorkiem
tionylu.

Traktowanie takimi $rodkami halogenujgcymi
kwasy prowadzi sie korzystnie w obojetnym roz-
puszczalniku organicznym jak dwumetyloformamid,
chlorobenzen, na przyklad jedno- lub dwuchloro-
benzen, toluen, ksylen lub nitrobenzen, przy tych
pieciu ostatnich z dodatkiem dwumetyloformamidu.
Przy wytwarzaniu halogenkéw kwasowych, z re-
guly jest korzystnie zwigzki azowe otrzymane
w Srodowisku wodnym najpierw osuszyé lub
usungé azeotropowo wode przez gotowanie w or-
ganicznym rozpuszczalniku, Takie suszenie azeo-
tropowe mozna przedsiebraé¢ jeSli to jest pozgdane
bezposrednio przed trakbowaniem $rodkiem two-
rzgcym halogenki kwasowe.

Otrzymane barwniki azowe w postaci chlorkéw
kwasowych kondensuje si¢ z monoaminami o wzo-
rze 5. Przykladowo mozna wymienié nastepujace
aminy:
4-aminofenylomocznik, 4-amino-2,5-dwumetylofeny-
lomooznik, 4-amino-2,5-dwuchlorofenylomocznik,
4-amino-2-metylofenylomocznik, 4-amino-2-chloro-
fenylomocznik, 4-amino-2-metoksyfenylomocznik,
4-amino-2-chloro-5-metoksyfenylomocznik, 4-amino-
-2-metoksy-5-chlorofenylomocznik, 4-amino-2-mety-
lo-5-chlorofenylomocznik, 4-amino-2-chloro-5-mety-
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lofenylomocznik, 4'-amino-f2-It'réjﬂuorometylofeny&o—?
mocznik, 4-amino-2,5-dwumetoksyfenylomocznik,
4-amino-2,5-dwuetylofenylomocznik, 4-amino-2-bro-
mofenylomocznik.

Kondensacje pomiedzy halogenkami kwaséw kar-
boksylowych wymienionego wyzej rodzaju i ami-
nami prowadzi sie w $rodowisku wodnym. W tych
warunkach kondensacja zachodzi na ogdél nieocze-
kiwanie latwo juz w temperaturach lezacych w za-
kresie temperatury wrzenia zwyklych roz;juszczal-
niké6w organicznych jak toluen, mono-chlorobenzen,
dwuchlorobenzen, tréjchlorobenzen, nitrobenzen
i tym podobne. W celu przyspieszenia procesu za-
leca sie na og6l stosowaé $rodek wigzgcy kwas,
jak bezwodny octan sodu lub pirydyna. Otrzymane
barwniki sg czeSciowo krystaliczne, a czesSciowo
bezpostaciowe i otrzymuje sie¢ je w wiekszosci
z bardzo dobrg wydajnoéciq i czystym stanie. Jest
korzystnie poczgtkowo oddzielaé chlorki kwasowe
otrzymane z kwas6w karboksylowych. W niektérych
przypadkach mozna {jednak bez szkody zrezygnowaé
z wydzielania chlorku kwasowego i kondensacje

. prowadzié bezpoSrednio po wytworzeniu chlorku

kwasu karboksylowego.

Wedlug odmiany sposobu wedlug wynalazku
nowe barwniki uzyskuje sig¢ je§li zdwuazowany
aminobenzen, zwlaszcza 0 Wzorze 9 sprzega sie
z naftolem o wzorze 6, zwlaszcza z takim o wzorze
11, w ktérym X, Y;, Y, majg wyzej podane zna-
czenie. Sprzeganie zachodzi przez stopniowe doda-
wanie wodno-alkalicznego roztworu skladnika
biernego do kwasnego roztworu soli dwuazoniowej.
Ilos¢é wodorotlenku metalu alkalicznego stosowana
do roztworu skladnika biernego oblicza sie ko-
rzystnie tak, aby ilos¢ ta powodowala zobojetnienie
kwasu mineralnego wywigzujgcego sie przy sprze-
ganiu z solg dwuazoniows.

Sprzeganie prowadzi sie korzystnie przy wartosci
pH = 4—6. Warto§é pH ustala sie korzystnie za
pomocy <dodania buforu. Jako bufory wchodza
W gre na przyklad sole zwlaszcza sole metali alka-
licznych kwasu mréwkowego, fosforowego lub
szczeglblnie octowego. Alkaliczny roztwér skiadnika
biernego $rodek zwilzajacy, dyspergujacy lub emul-
gujacy, przykladowo sulfonian aralkilowy jak dode-
cylobenzylosulfonian lub sél sodowsg  kwasu 1,1°-
-naftylometanosulfonowego, produkty polikonden-
sacji tlenku etylenu, jak produkt dzialania tlenku
etylenu na p-III-rzed-oktyfenol, ponadto estry alki-
lowe sulfonowego oleju rycynowego, przykladowo
sulforycynooleinian n-butylowy. Zawiesina skladni-
ka biernego moze réwniez korzystnie zawieraé
koloidy ochronne, przykladowo metyloceluloze lub
male iloSci obojetnego rozpuszczalnika trudno roz-
puszczajgcego sie w wodzie lub wcale nierozpu-
szczalnego przykladowo aromatyczne weglowodory
ewentualnie chlorowcowane lub nitrowane jak
benzen, toluen, ksylen, chlorobenzen, dwuchloro-
benzen lub nitrobenzen, jak tez alifatyczne chlo-
rowcoweglowodory, jak na przyklad czterochloro-
weglowodér lub trgjchloroetylen, poza tym orga-
niczne rozpuszczalniki mieszajgce si¢ w wodzie,
jak aceton, metyloetyloketon, metanol, etanol lub
izopropanol.

RTR
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Sprzeéanie mozna réwniez korzystnie prowadzié
w taki sposéb, Ze miesza si¢ w sposéb ciggly
w dyszy mieszajacej kwasny roztwér soli dwuazo-
niowej z alkalicznym roztworem skladnika bier-
nego, przy czym nastepuje natychmiastowe sprze-
ganie tych skladniké6w. Powstala zawiesine barw-
nika szybko usuwa sie z dyszy, a barwnik oddziela
sie przez sgczenie.

Wedlug mnastepnego wariantu sposobu wedlug
wynalazku stosowane arylodwuazoamidy otrzymujé
sie znanymi sposobami przez sprzeganie soli arylo-
dwuazoniowej z aming pierwszorzedowa lub ko-
rzystnie drugorzedowa. Do tego celu nadajg sie
najrozmaitsze aminy przykladowo aminy alifatycz-
ne, jak metyloamina, etyloamina, etanoloamina,
propyloamina, butyloamina, heksyloamina, a zwla-
szcza dwumetyloamina, dwuetyloamina, dwuetano-
loamina, metyloetanoloamina, dwupropyloamina lub
dwubutyloamina, kwas aminomréwkowy, metylo-
aminooctowy, butyloaminooctowy, aminoetanosul-
fonowy, metyloaminoetanosulfonowy, guanyloetano-
sulfonowy, B-aminoetylosiarkowy, aminy alicyklicz-
ne, jak cykloheksyloamina, N-metylocykloheksylo-
amina, dwucykloheksyloamina, aminy aromatyczne,
jak kwas 4-aminobenzoesowy, kwas sulfanilowy,
4-sulfo-2-aminobenzoesowy, /4-sulfofenylo/-guanidy-
na, kwas 4-N-metyloaminobenzoesowy, 4-etyloami-
nobenzoesowy, l-aminonaftaleno-2,4-dwusulfonowy,
aminy heterocykliczne, jak piperydyna, morfolina,
pirrolidyna, dwuwodoroindol i 'wreszcie cyjanoamid
sodowy lub dwucyjanodwuamid.

Otrzymane zwigzki dwuazoaminowe z reguly s3
trudno rozpuszczalne w zimnej wodzie i mozZna je
wydzielié z mieszaniny reakcyjnej w postaci kry-
stalicznej przez wysolenie. W wielu przypadkach
wilgotne placki filtracyjne moga byé stosowane do
dalszego procesu. W niektérych przypadkach moze
sie okazaé korzystnym przed przeksztalceniem
dwuazoamidy odwodnié przez suszenie w proézni
lub po rozprowadzeniu wilgotnego placka filtracyj-
nego w rozpuszczalniku usungé wode przez desty-
lacje azeotropowa.

Sprzeganie zwigzku dwuazoaminowego z nafto-
lem nastepuje w rozpuszczalniku organicznym,
przykladowo chlorobenzenie, o-dwuchlorobenzenie,
nitrobenzenie, pirydynie, glikolu etylenowym, ete-
rze jednometylowym lub jednoetylowym glikolu
etylenowego, dwumetyloformamidzie, kwasie mréw-
kowym lub octowym. Przy stosowaniu ropuszczal-
niké6w mieszajgcych sie z wodq nie jest konieczne
stosowaé zwigzki dwuazoaminowe w postaci bez-
wodnej. Mogg byé stosowane przykladowo wil-
gotne zawierajgce wode placki filtracyjne. Rozpad
zwigzku dwuazoaminowego poprzedzajacy sprzega-
nie nastepuje w Srodowisku kwasnym. Jefli sto-
suje sie rozpuszczalnik obojetny, to korzystne jest
dodanie kwasu, przykladowo chlorowodoru, kwasu
siarkowego, mréwkowego lub octowego. Sprzeganie
prowadzi sie korzystnie na gorgco, zwlaszcza w
temperaturze 80—180°C i proces ten przebiega na
o0g6t bardzo szybko i calkowicie.

Otrzymane pigmenty dzieki ich nierozpuszczal-
nosci wyodrebnia sie z mieszaniny reakcyjnej przez
odsgczenie. Dodatkowe traktowanie rozpuszezalni-
kami organicznymi jak to jest konieczne przy
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pigmentach otrzymywanych na drodze sprzegania
w Srodowisku wodnym jest tutaj w wiekszodci
wypadkéw niepotrzebne.

Nowe barwniki stanowig cenne pigmenty, ktére
moga byé uzywane w najrozmaitszych zastosowa-
niach pigmentéw na przyklad w postaci doskonale
rozdrobnionej w masie jedwabiu sztucznego i wis-
kozy lub eter6w i estréw celulozy lub superpolia-
midéw wzglednie superpoliuretanéw albo poliestréw,
jak tez do wytwarzania barwnych lakieréw - lub
farb malarskich, roztworé6w lub produktéw z ace-
tylocelulozy, nitrocelulozy, Zywic naturalnych lub
sztucznych, jak Zywice polimeryzacyjne lub kon-
densacyjne, na przyklad aminoplasty, Zywice alki-
dowe, fenoplasty, poliolefiny, jak polistyrol, poli-
chlorek winylu, polietylen, polipropylen, poliakry-
lonitryl, guma, kazeina, silikon i zywice silikonowe.
Poza tym nadajg sie z powodzeniem do wytwarza-
nia kredek, preparat6w kosmetycznych lub plyt
laminowanych.

W mnastepujacych przykladach czesci oznaczajg
czesSci wagowe, o ile nie podano inaczej, procenty
oznaczaja procenty wagowe, a temperatury sg
w stopniach Celsjusza. :

Przyktad I. 55 czeSci barwnika otrzymanego
przez sprzeganie z kwasem 2,3-hydroksynaftoeso-
wym zdwuazowanego w kwasie octowym, wodnym
roztworze kwasu solnego i azotynu sodu 2’,4’-dwu-

.chloroanilidu kwasu 2,4-dwuchloro-5-aminobenzo-

esowego, ogrzewano w mieszaninie z 1950 czeéciami
o-dwuchlorobenzenu, 16,6 czeSciami chlorku tionylu
i 2 czeSciami dwumetyloformamidu podczas mie-
szania W ciggu dwu godzin w temperaturze
130—140°, przy czym wszystko przeszlodo roztworu.

Po ochlodzeniu mieszaniny reakcyjnej wyodreb-
niono jednorodnie krystaliczny chlorek kwasu
monokarboksylowego barwnika przez odsaczenie,
przemyto zimnym benzenem i wysuszono pod
préznia w temperaturze 50—60°. Po wysuszeniu
otrzymano 41 cze$ci chlorku kwasowego barwnika
w postaci czerwonego proszku krystalicznego.
5,7 czesci tego chlorku wymieszano w 50 czes$ciach
o-dwuchlorobenzenu i ogrzewano do temperatury
85°. Nastepnie dodano do tego goracy roztwér
1,8 cze$ci 4-amino-2-metylofenylomocznika w 400
cze$aiach o-dwuchlorobenzenu i ogrzewano w ciggu
12 godzin w temperaturze 140—145°. Nastepnie
odsaczono na goraco drobnokrystaliczny pigment
trudno rozpuszczalny i przemyto na gorgco o-dwu-
chlorobenzenem, az uchodzil przesgcz bezbarwny,
potem zimnym metanolem i wreszcie gorgca wodsg.
Po wysuszeniu w temperaturze 60—90° otrzymano
5,8 czeSci miekkiego proszku trudno rozpuszczal-
nego lub wcale w zwyklych rozpuszczalnikach
i ktéry barwi folie polichlorowinylowg jak tez
lakiery ma czerwone odcienie o dobrej odpornosci
na $wiatlo, migracje i ponowne barwienie. Pigment
odpowiada wzorowi 12.

W nastepujacej tablicy opisano inne plgmenty
monoazowe, ktére otrzymfuje sie, jesli wedlug spo-»
sobu opisanego w ustepie I sprzega sie 1 mol
zwigzku dwuazowego aminy wymienionej w ko-
lumnie I z 1 molem kwasu 2,3 hydroksynaftoeso-
wego kolumny II, otrzymany barwnik azowy w po-
staci kwasu przeprowadza si¢ w chlorek kwasowy



i kondensuje si¢ z 1 molem aminy wymienionej
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folii polichlorowinylowej zabarwionej otrzymanym

w kolumnie III. W kolumnie IV podane sa odcienie pigmentem.
. Tablica
I II III v
1 2’,4’-dwuchloroanilid kwasu - 2,4- | kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-aminofenylomocznik | czerwony
-dwuchloro-5-aminobenzoesowego esowy
2 | 2’,4’-dwuchloroanilid kwasu 2,4- | kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2-chloro-5- brazowy
-dwuchloro-5-aminobenzoesowego esowy -metoksyfenylomocznik
3 2’,4’-dwuchloroanilid kwasu 2,4- | kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2,5-dwumety- czerwony |
-dwuchloro-5-aminobenzoesowego esowy i lofenylomocznik
4 | 2'4’-dwuchloroanilid - kwasu 24--| kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2,5-dwuchlo- | czerwony
-dwuchloro-5-aminobenzoesowego | esowy rofenylomocznik
5 2’-chloro-5’-rtréjﬂuoromefyloanjlid kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-aminofenylomocznik | czerwony
kwasu 4-chloro-3-aminobenzoeso- | esowy '
wego
6 2’-chloro-5’-trgjfluorometyloanilid kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2,5-dwumety- | czerwony
kwasu 4-chloro-3-aminobenzoeso- | esowy lofenylomocznik }
wego
7 3’-tréjfluorometyloanilid kwasu kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2-metoksy-5- czerwony
4-metylo-3-aminobenzoesowego esowy -chlorofenylomocznik
8 2’-chloro-5’-tréjfluorometyloanilid kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-aminofenylomocznik | czerwony
kwasu 4-metylo-3-aminobenzoeso- esowy '
wego
9 | 2’-chloro-5’-tréjfluorometyloanilid kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2,5-dwumety- | czerwony
kwasu 4-metylo-3-aminobenzoeso- | esowy : lofenylomocznik
wego
10 | 2’-chloro-5’-tréjfluorometyloanilid kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2,5-dwuchlo- czerwony
kwasu 4-metylo-3-aminobenzoeso- | esowy rofenylomocznik
wego :
11 -| 2’-chloro-5'-trajfluorometyloanilid kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2-metoksy-5- niebjeska-
: kwasu 4-metoksy-3-aminobenzo- esowy -chlorofenylomocznik woczer-
esowego - wony
12 | 2’-metylo-3’-chloroanilid kwasu kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2,5-dwumety- | czerwony
4-chloroaminobenzoesowego esowy —Lofenyl_omocznik
13 | 3’-karbometoksyanilid kwasu kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2-metylo- czerdey
4-chloro-3-aminobenzoesowego es30wWy ’ fenylomocznik
- 14 2’-metoksy-5-chloroanilid kwasu kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2,5-dwuchlo- czerwony
4-metylo-3-aminobenzoesowego esowy rofenylomocznik
15 2’,5’-dwuchloroanilid kwasu kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-aminofenylomocznik | czerwony
) 3-nitno-4~aminqbenzoespweglo esowy )
- 16 3’-tréjfluorometyloanilid kwasu kwas 2,3-hydroksynafto- | 4-amino-2,5-dwumety- | czerwony
4-karbometoksy-3-aminobenzoeso- esowy lofenylomocznik
wego
17 3’-tréjfluorometyloanilid kwasu kwas 7-bromo-3-hydro- .| 4-amino-2,5-dwumety- | niebieska-
4-metoksy-3-aminobenzoesowego . ksy-2-naftoesowy lofenylomocznik - wWoczer-
o wony
18 2’-chloro-5’-trgjfluorometyloanilid kwas 7-metoksy-3-hy- 4Tan.1i'rl.oféii.)'101jdqcznjk' czerwony
kwasu 4-chloro-3-aminobenzoeso- droksy-2-naffoesowy ' )
wego
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Przyktad II. 14 cze$ci 2'-chloro-5'-tréjfluoro-
metyloanilidu kwasu 4-chloro-3-aminobenzoesowe-
go zdwuazowano w znany spos6b kwasem octowym,
wodnym roztworem kwasu solnego, lodem i azo-
tynem sodowym. Rozpuszczono na zimno 12,85 cze-
Sci 4-/2’-hydroksy-3’-naftoiloamino/-fenylomocznika
w mieszaninie 120 czeSci eteru monoetylowego
glikolu etylenowego i 10 czesci 30% lugu sodowego.
Do roztworu tego dodano 1 czes¢ produktu kon-
densacji 8 moli tlenku etylenu i 1 miola p-III-rzed-
-aktylofenolu i nastepnie wytrgcono naftol 30%
kwasem octowym podczas dobrego mieszania, przy
warto$ci pH = 4,5—5. Sprzegano przez dodanie
wyzej opisanego roztworu skladnika czynnego przy
utrzymywaniu wartoSci pH = 5—6 przy pomocy
roztworu sody i w temperaturze 15—20°.

W celu zakonczenia sprzegania mieszano calosé
w ciggu 2 godzin w tej samej temperaturze, po-
wstajgca zawiesing pigmentu zakwaszono kwasem
solnym wobec kongo i odsgczono. Przemyto goraca
wodg az przesgcz pozbawiony byl jonéw chloro-
wych. Po wysuszeniu w temperaturze 80—90°
W proézni otrzymano z dobrg wydajnoscig czerwony
barwnik pigmentowy o wzorze 13. Jest on w zwyk-
lych rozpuszczalnikach stabo lub wecale rozpu-
szczalny i barwi folie polichlorowinylowg i lakiery
na czerwone wodcienie o dobrej odpornosci na
migracje, ponowne lakierowanie i Swiatlo.

Przyktlad III. 22 czesci zwigzku dwuazoami-
nowego o wzorze 14 otrzymanego przez sprzeganie
zdwuazowanego 3’-trgjfluorometyloanilidu kwasu
4-metylo-3-aminobenzoesowego z piperydyng w
$rodowisku alkalicznym i 19,3 czesci 4-/2’-hydroksy-
- 3’-naftoiloamino/-2-metoksy-5-chlorofenylomoczni-
ka zawieszono w 350 czeSciach o-dwuchlorobenze-
nu, ogrzano do temperatury 60—70° i zadano 35
czeSciami lodowatego kwasu octowego.

Nastepnie mieszano w ciggu 2 godzin w tempe-
raturze 120—130°, po uplywie tego czasu odszcze-
pienie zwigzku dwuazoaminowego i sprzeganie do
pigmentu jest zakonczone w Srodowisku czysto
organicznym. Czerwony pigment odsgczono na
gorgco, przemyto gorgcym o-dwuchlorobenzenem,
potem zimnym metanolem i wreszcie gorgcg woda.
Po wysuszeniu w prézni w temperaturze 80°
otrzymuje sie z dobrg wydajnoscig pigment o wzo-
rze 15, ktéry jest trudno rozpuszczalny w zwyklych
rozpuszczalnikach 1lub nierozpuszczalny i barwi
polichlorek winylu na niebieskawoczerwone odcie-
nie o dobrej odpornosci na $wiatlo, ponowne bar-
wienie i migracje.
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Przyklad IV. 65 czeSci stabilizowanego poli-
chlorku winylu, 35 czesci ftalanianu dwuoktylowe-
go i 0,2 czeSci barwnika otrzymanego wedlug
przykladu I wymieszano razem a nastepnie rozwal-
cowano na dwuwalcowym kalandrze w ciggu
7 minut w temperaturze 140°. Otrzymano szkarlat-
nie zabarwiong folie o bardzo dobrej odpornosci
na $wiatlo i migracje.

Zastrzezemia patentowe

1. Spos6b wytwarzania monoazowych barwnikow
pigmentowych o wzorze 1, w ktérym R; i R,
oznaczaja reszt¢ benzenows ewentualnie podsta-
wiong, Rz oznacza reszte naftalenowg, w ktorej
grupa azowa, hydroksylowa i kanbonamidowa stojg
w pozycjach 1, 2, 3, Ry oznacza reszte fenylenowg
ewentualnie podstawiong, znamienny tym, ze halo-
genek kwasowy o wzorze 3, w ktérym R;, R; i R;
maja podane znaczenie kondensuje si¢ z monoaming
o wzorze 4, w ktérym R4 ma wyzej podane zna-
czenie, albo zdwuazowang amine o wzorze 5 sprzega
sie z naftolem o wzorze 6, albo zwigzek dwuazo-
aminowy zawierajacy reszte¢ R,—CONH—R;
ogrzewa si¢ z maftolem o wzorze 6 w rozpuszczal-
niku organicznym, ewentualnie wodno-organicznym
rozpuszczalniku w obecnosci kwasu, przy czym
w wymienionych wzorach wszystkie symbole majg
wyzej podane znaczenie. .

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
stosuje sie chlorek kwasu karboksylowego o wzo-

- rze 7, w ktorym X oznacza atom wodoru lub chlo-

rowca lub grupe alkoksylowa, X; oznacza atom
chlorowca, grupe alkilows, alkoksylowg, nitrows,
Ilub karbalkoksylowa, X, i Z; oznaczajg atom wo-
doru lub chlorowca, Z; i Z3 atom wodoru lub chlo-
rowca, grupe alkilowsa, alkoksylowg, cyjanowa, kar-
balkoksylowg lub tréjfluorometylows.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze stosuje sie monoamine o wzorze 8, w ktérym
Y; i Y, oznaczajg atom wodoru lub chloroweca,
grupe tréjfluorometylows, alkilowg lub alkoksylowsg.

4, Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
stosuje sie zwiagzek dwuazowy lub dwuazoaminowy
aminy o wzorze 9, w ktérym X, X,, Zy, Zy i Z;
maja podane znaczenie.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 5, znamienny tym, ze -
jako skladnik bierny stosuje sie naftol o wzorze 11,
w ktorym X;, Y; i Y; majg podane znaczenie.
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