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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　対’し染料a．）染着性…を高める為には染1き十分了・中に疎水di斐三の

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　部分が必要となゐ。そこで解と．料分子ll・1に1職黒ヅチル基癒

　　　　　　　　　　緒　　s　　　　　轍し灘への染細1，を高める訪働にス闘、。勲

　ビニμンは．従来の天然繊維や：再生繊維などと1・ヒベると　　　一一ケ乃塑ニケ有する染料・を舎成するとビ轟μンに曲：接性
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　工）
高い疎水i生を有する繊維である。これらの疎水性繊維に　　　がある染料が考えられる。1〕if報に於てp－ter一ブチルフ
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エノールについて服告したが第三三・プチル基がパラの位置　　　フk10ccと1こ溶かし，氷水にてOQ　Cに冷却し，これに1N一

にあるp一アミノ第三ブチルベンぜソより誘導されブこ染　　　亜硝酸ソーダ1容液の6．7ccを加えジアゾ化を．行い，これ

料はP－一アミノー第三ブチルベン㌦ビソのアミノ基をジア　　　にJ酸1．69のアルカリ溶液を加える。この際ジアゾ化

ゾ化しうるし叉o－（7Y）1、”ゴ提に一JJップ1リングせしめうるの　　　1夜は酷酸㌧ノーvダにて「11利しておく，1昆・合液〃よoc｝Cにて一・

で色々の染料が：考幽えられうるoかかる．考’第のもとに1前表　　　 ノ醇夜かき幽主ぜカップリこ／グさせるo反1芯終’．r後しばらく

の如き染料を合成しそのビユμン及びナイロソへの染蒲　　　静置し後分1ftff［1する。

性をしらべた。　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2〕p一アミノ第三ブーfルベンぜンー一》H酸

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（J．）と同様にP一アミノ第三三ブチルベンぜンをジアゾ化

　　　　　　　　　皿実験　　i．．，これを醸酸ソータ“にて中和後H酸2．　lg　a）アルヵリ溶

　（A）パラアミノ第三ブチルペンゼンの合成　　　　　　1イ嬬ご加え0‘ICに飼ご・・昼1交かきまぜてヵップリソグする。

　1第三ブチルア・障州レ．一一・㌶り三プチノv・’1・pv　Tド　　（3）1・－7“ミノ第三げチルベンゼン．－1畑飾2・5ヂ夘

　内容30Qccの分液西一トに第三ブチル・アルコ・一．ル　　　ールアニリソ

6Qcc（0．8モル）と濃騙1酸G・ヒ重：1．17）170cc（2．4モ’t’）　　　　2・5三千∫クロー・・ルア蒜リソ19を1：工1’lilMt．e　2・7cc．及び水

を入れ，よく振とうかき康ぜた後約20分放置す《，。反応　　 10ccに溶かL，これに1N工iii硝酸ソーダ溶液6・2ccを加

液は二層に分離母一るからLノ甑分ち取1〕5％の鯉駄で　え隠ぐジアゾ慣ご行い，酢Fi卸一ダにて醐幡馨勃めたる後

余分の鞭賊除き～欠に湿1即トマス綿こ1「瞬1：1反応を多嗣1　珈1～29の醐’賭液創lilえて0℃ac　1C’　“JJ・フーリングさせ

る迄水洗する。次に塩化カルシウムを以て，水分を除き　　　K，o沈澱な分離し，次にp一アミノ第三三ブチルベンゼン1

蒸留して第三プチルクロライドを得る。　沸点52〈，1七飛　　　9を（1）と同様にジアゾ化し醐酸ソーダにて中和し，　1”1

0。843　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　酸と2・5ヂクla　一一ルアニリンとのカップリング生成物

2第！1ブチルベ。ぜノ　　　　　　3．39をア効リに溶かし儲灘加え硬にカガリ・

　ペソービソ34．5cc中に無水義罐fピアルミユウム30gを力li　　　グさせるo

え，0°Cに保つ。ここへ12ccの第三ヅチルクμライド　　　㈲　H酸一一＞p一アミノ㌶1三ブチルベンゼン

を徐々に加えて，反応を行わしめる。この際かきまぜを　　　　H酸1・lgを1：1縦酸1・6cc及び水約5ccと共によ

続け，反応時間は凡そ24時間である。反応終了後塩1化ア　　く混脅し・氷水にて0°Cに冷去1】する。これに1N－1iE硝酸

ルミユウムを分離し，液はよく水洗する。然る．後蒸留に　　　　ソ・・一ダ3・4ccを加えジアゾ化を行う。ジァゾ化が終つた

より，未反応のベンゼンと分離する。沸点168°C　　　　　　ら，酎1…酸ソーダにて中和する。t－一一方p一アミノ第三ブチル

3第三ブチルベソぜ．の。1、。1ピ9）　　　…ゼ・・．・9を・…U；，・E，dvtty・・5ccと水5ccとに溶職

　第三プチルベソぜン20ccを常温にて激しくかきまぜ　　　しめておき・これを上のジアゾ化液中に加え0°Cにて一

比1藪L5の発煙硝酸11．6ccを徐々に添加する。約2時　　　罫夜かきまぜてカップリングさせる。

間かきまぜを続けた後反応混合物を水中へ注ぎ込む。こ　　　　（5）1一アミノ2－一ナフトール4スルポソ酸mv．’P闇アミノ

こに得られた黄色抽状物を水でよく洗い，脱水乾燥して　　　　第三プチルベソゼン

蒸留する。沸点265－・7°C／75mm　　　　　　　　　　　　　　　1－・アミノ2一ナフトール4スルホン酸1gを5ccの水で

4P一ニト。第三ブチ，レベソの還亮3’　　　ペースト椥こしておき・℃に綱】する．次・・で・N一亘脳

　水15cc中に鉄粉12gを入れ，静かにかきまぜて氷陥　　　酸ソーダ2．5ccを加え，これを濾過して，濾液に1：1

酸1ccと0．3ccのニトロ化物を加え，徐々に加熱する。　　塩酸1．1ccを加えてジアゾfヒを行う。ジアゾ化液は酷酸

温度が90・CになつたならばニトPt化物109を3劇1の　ソ41こて中和しP一アミノ策三ブチ・レベンゼン0・69を

間に徐々に添加する。更に2時聞加熱かきまぜて反応を　　　1：1塩酸0・7cc，水7ccに溶解せしめた液を加えて

完結させ，生成せるアミノ化舎物を水蒸気蒸溜により分　　　0°Cに一昼夜かきまぜる。

離する。沸点238～40。C／766！㌃ユm黄色の液休空気中にて　　　　（6）3・3ジオキシベンジジン0・39に少」詮の硫酸銅と1：

赤変する。　　　　　　　　　　　1・堀酸118ccと2・1ccの水勧ll劾燃湘乍せしめる・
　（B）染料の合成　　　　　　　　　　　　　　　　　これを氷水にて冷却し，これに1Nllil硝酸ソーダ3cc

　（1）p一アミノ第三ブチルベソゼンー＋J酸　　　　　　　をIJIIえてテトラゾ化する。テトラゾ化糸冬了後酷酸ソー・ダ

　P一アミノ第三ブチルベソゼン19を1：1塩酸3ccと　　　にて中和しておき，次にP・一アミノ笛三ブチルベンゼン
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0．2gを1：11塩酸0．3cc，水3ccに溶解したものを

上のテトヲゾ化液に加え，約一昼夜0°Cにてかきまぜ　　　　　　　　　　　結　　　　　 論

る。ここに第～段のカップリソグが終つたなら，酷酸ソ　　　　染色結果を調べるとビ＝ロンとナイ1・tンに就てはナイ

ーダにて微アルカリ性悶喧る・続V・てH酸0・229繊酵i菱・　・ンがはるかに染洲ビi…が大猷ビ…ンはや繍ll・明隙こ

ソーダ溶液に溶解し，これをLlの溶液に加え・カッブリ　　　欠ける点が見られるがそれは繊派ill白身の｛生質によるもの

ングをさせて所要のものを得る。　　　　　　　　　　　　である（，然しビ鴻μンには直接悟iがあることが観察せ続，

（7＞（6）とII’il様に3・3朔‘キシベソジジン0・39をテト　れた。｝欠に惣腹¢澗｛1！嚢であ～：，がN・．4・－gは4鋼重繍

ラゾ化し・・これを巾和し・P一アミノ第三・ブヂルベンゼン　　　を作り易㌧・構造を有し．てい1ξ赦媒染等の処J！里で充分に好

O・29をカップリソグせしめたる・後微アルカリ’性とする。　　翻1果を期待しうるものである。以．．1二の結果より．見てP一ア

〔3）に於て少成した染料を粉宋にし0・39を．とり，淡酸ソ　　　　ミノ第熊ヅチルベンゼンよ癖1誘嫌さオ・1，，　V，染料はlt・　：一μ

一ダ溶液に溶解しこれ捌．1の液に加えて，ri・・…ブリング　ン，ナ伊ンによく染着し．うることが分・．・・　7・．：c，

せしめる。

　（8）o一ジアニシジン0，5gを1．：工塩酸1．9cc．と水4cc　　　　　　　　’　　31C　　　　　献

に澗1｛し・氷水にて゜°Cに冷却する・・これに1N－！1醐　ω遠藤11玖・池1・蝋；1款繍1壷，6，140（1956）

酸ソ・…　““4．3ccを加えテトrヲゾfヒな行い，　溶液は醐酸　　　（Z）Organic　rea“tions　V皿17（1946）

ソーダにて中和する。次いでP－・アミノ錦三ブチルペンゼ　　　（3）J．B。　SI．loEsMITH；A．　MAcKIE，　J，　chem．　soc，，

こノ0・39を1：1重艦酉隻0・4cc，　フj〈4ccに1容角昼tとし．め，　？li）・の　　　　　　　2336（1928）

テトラゾ化液に加え，第一段のカップリングを行う。反

応終後了醸酸ソP・ダにて微アルカリ性とする。次にJ酸　　　　　　　　　　　　　SUInmary

O・59を，炭酸ソ4液に渤華せしめたものを加えて，カ　　W・・y・th・size・1・the　dy・stuff・d，・ived　f，（）m　P．

・フWグさせる・　　　　　　　　　・mi・。－tert．　b・tyl　b・n・en，．　The　m。。。。z。　cl、y，s

（9）（8）と脚こ゜一ジア＝シジン゜・59をテト矧ヒし @，一一am・。。．．、，，，，、。，yl　b，＿鯉｝、、、d，　P－。。il、Q．．L

p・・アミノ第三プチルベソゼン0，3gを先ずカヅプ1）ング　　　　　　　．　　　allgali　　　　　　acid
させ，液を微ア効引生とする．一一方ア＝リン0．29を　te「V”b”tyl　1？enzen・一一’一．　｝1　acid・H・・｛・｛一→P－

…塩酸・．5ccと水約5ccと・・酬し，…に保ち，・N　amin°剛te「t　but晶dben2ene・1　amhn°一一2　naphth。14

1亜硝酸ソ・一ダ2ccを加えてジアゾ化を行い，　H酸0．59　　　sulfonic　acid－）P・－amino－tert－butyl　benzene

を炭酸ソー．ダ溶液に溶かしたものを加えて，アニリンと　　　are　orenge・reddish　violet，　light　brown，　yel．low

H酸の結脅したものを生成しておく。これをアルカリ性　　　　colours　respectively・The　disazo　dyes　P－amino－
　　　　　・．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　alkali　　　　acjd

として先のo一ジアニ．Vジンー一一・＞P一アミノ第三ブチルベン　　　tert－butyl　benzene－・＞Hacid－．．．．》2．5cliChlor－一

ゼ・の液に厭・…プリ・グせしめる・　　　。。・1・。，，，一、mi。。一、。，、b。，，l　b＿ea巴3，，一

　（C）染色試験　　　　　　　　　．　　　　　　　　　　　　　．　　alkali
（、）。。。辣，ナイ。ンの鰍　　　　di°xy　be瓢ine『Haci％1鷺納伽t・rt　b・・y’

　　vルセル磁39／ll枇1、40温度70・C　　b・nzen・一一一・・一一di・ni・idi…一一Jacid・a・e　｛

　　1－1・一ル40　29／1日欄90分　　　　　bl…br・w・i・h・i。1・t・reddi・h・i・1・t・・1・t・・1’s

　　結晶炭酸ソーダ　19／l　　　　　　　　　　　　　　　　　respectively・The　tris　azo　dyes　P－－amino　ter亡butyl
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　acid　　　　　　　　　　　　　　　　　alkali　　　　acid
この条件に依つて精練し，後水洗乾燥する。　　　　　　　　benzene－一一・動3・3－di6xy　benzidineく一Haci磁一・・一一

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　acid
　（2〕簾色　　　　　　　2．5dichloraniline，　p－amine－－tert　butyl　benzene－一・一・♪
　　…ン総糸・9溶比・・3・　　　。－di。。、，、d、neallf－l！iH　ac、d，笹ρm、、。，、，。　b，。。。、、h

　　染料濃度　5％澱8°°　　　　vi・1・t，　vi。1，・、。1。。，，，espectively．

　　助剤舗50％ll寺闇90分　　　　　It　w・，　f。und　th。t・these　dyest。ff、　h、v。，。b、．

　　°一舳39／l　　　　　　　　t・・ti・ity・t。　v」。y1。。。r。y1。。．

この条．件で染色し温湯にて洗い，後水洗乾燥する。

ナイPソの場合には時…間は約1畦寺1111である。


