
             化 研 講 演 集 第 十 九 輯

の氷 染染 料 を輿 え るペ ー ス が得 られ る.フ エ ニル フル フ ラ ール は 水 と混 じな いb.P.90～92℃/30

mmHgの 油 で稜 色す る と不溶 性 の黒 色 色 素 を樽 る.1'一 ス ル フオ フエ ニル フル フ ラー ル は水 溶

性 の無 色 の結 晶 で融 鮎 は明 瞭 で な く,喪 色 す る と青 黒色 の水 溶 性 酸 性 染料 が 得 られ絹 羊 毛 を 黒

色 に染 色 す る.Fヂ メチ ル ア ミ ノフ エ ニル フ ル フ ラール は 水 溶 性 で酸 虞 理 に依 り水 溶 性褐 色 の

盤 基 性 染 料 が 得 られ,絹 及 び タ ンニ ン媒 染 の木 綿 を褐 色 に染 色 す る.β ・ア ン ス ラ キ ノニ ル フ ル

フ ラール は黄 色 の水 に不 溶 の結 品 で酸 虞 理 に依 り黄 色 の建 染 染 料 が得 られ る.2一 オ キ シー4・ス ル

フオ ナ フ チル フル フ ラール は水 溶性 糺 晶 で酸 虞 理 に依 り赤 褐 色 の酸 性 染 料 を得 た.こ れ は媒 染

性 は 持 た な い・1・ トル イル フル フ ラr-]しはb.P. 9J～95℃/15mmHgの 水 と混 じない 油 で酸 虎 理

に依 り黒 色 の 水 に不 溶 の 色 素 を輿 え る.P・ ・1)'・ヂ フル フ リルース チル ベ ンヂ スル フオ ン酸 は 水溶

性 黄 色 の結 晶 で 酸 虜 理 に依 り黄 緑 色 の直 接 染料 が得 られ る.p一 ア ニ シ ル フル フ ラ"ル は ト. p.

100～105℃/50mmllgの 水 と混 じない油 で酸 虞理 に依 り黒 色 の 不溶 性 色 素 を得 る.プ リム リン

ー ブル フ ラ ール は水 に不 溶 の 黄 色結 晶 で酸 盧 理 に依 り黒 謁 色 の水 に 不溶 の 色 素 を得 るが
,蛮 煙

硫 酸 で護 色 と同時 に スル フオ ン化 す る と黄色 の直接 染料 が 得 られ た.こ れ は プ リム リンー ス ル

フオ ン酸 と フル フ ラ ール とを反慮 せ しめ て も同様 の結 果 を得 る.

 以 上 今迄 合 域 した十 数 種 の ア リル フル フ ラール の性 質 並 に 稜 色物 の性 質,染 色 實 験 にっ い て

極 く簡 駒 こ述 べ た.
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   47・ メ タ ア ミノ ス チ ロー ル の合 成 並 に染 料 へ の応 用

              小 田 良平,浦 田 清 久

                        4

 メタ ア ミ ノスチ ロール を合 成 し,こ れ を軍 量 罷 の ま ま或 は 璽 合 させ た 後 ヂ ア ゾ化 しカ ツ プル

させ て新 染 料 を得 た.以 下 共 糸占果 を御 報 告 す る.

 メ タ ア ミノス チ ロール の 合 成

         NO2         N(,L'               ユN{,:

〈二>CII。:i"(:〉 麟 と 〉、h,、H.、。。農 と>gH.、H,.,。 。1高
                              Br                       '

 NO2         NH2

 i         l

⊂>CH・C出 ら く⊃ 一・CH:・H')ω

 此虞に得た メタアミノスチロール1滴 を取 り,臭 素に依 る脱色試験を行つた結果直ちに脆色

し,二 重結合の存在を示す.

 〔メタア ミノスチロール軍量艦のヂアゾ化及びカツプリング〕

                   (94)



         小 田,浦 田:メ タア ミノスチ ロールの合成艶 に染料への慮用

       メ タ ア ミノ ス チ ロールO.29

      {      濃 肇 酸(32%)0・5g十H201・5g

の混 合 液 を 常法 に從 い ヂ ア ゾ化 し,こ れ を以 下11種 のパ ツ シ ブ コ ンボ ーネ ン トとカ ツプ ル させ

た.

 No.1.β 一Naphthol    No.2. Naphthol A・S '   No.3. Phenol

 No.4. G-Siurc      No.5. H-S互ure        No.6. R-Saure

 No.7. Seh蕊ffersche Salz No.8. Sch611kopfsehe S温ure No.9. Chromatropstture

 No.10. Chromotropsi'ure(Disazo)  No.11. Anitdonaphthol・Disulphonsliure(1:8:4:6)

 No.1, 2,3は 不 溶 性 ア ゾ 染 料 で,こ れ を 綿 布 上 に カ ツ プ ル さ せ, N・.4以 下 は 稀 硫 酸 々性 染

浴 に て 絹 布 を 染 色 し た.全 く同 様 の 虞 法 に て アaリ ン染 料 を つ くb,染 色 して 比 較 して 見 る と

 1.色 調 は 爾 者 の 間 に 大 差 な し.

 2.染 着 速 度 は 新 染 料 の 方 が 大 き い.
                           の

 3.煮 沸脱色試験の結果爾者共に脱色は著るしいが新染料は比較的脱色せす.

 4.日 光照射40時 間の結果爾者共に優秀なる日光堅牟度を有す る.

 No.1を リグロ・fンより再結晶の結果, m. p.156℃ の美麗なる鮮紅透明の針厭結晶を得た.

反射光 では緑黄色を呈する.

 分析の結果
         試 料      CO2      H20

    C,H:3550mg  10.180mg  1.940mg

        試 料       N2

    N :    3514mg          O306mg(11。/76ilnrn)

 これよ り計算すれば             
C%    H%    N%

    分 析 値  78.21  6.11  10.54

    理 論 値  78.79, 5.07  10.22

となり略一致する.ヂ アゾ化及びカツプリングの爲にヴイ昌ル基の消失は考えられないか ら;

此物質の構造 は

      CH= CH2   0H                             }
       l       l

      〈=>N-N<⊃ と齪 され・.、    '
             /  ＼
             ＼_ノ

 メタアミノスチロールの重合  メタア ミノスチ ・一ル0.79つ つを小封管 に取b,こ れを油

浴 にて160℃ に加熱 し,次 の如 き各種の重合物を得た.

            酷雌 油編 瀦c) 重 合 状 態
      封管 1    5     21    淡黄色透明.堅くもろし

      〃  巫    5  常漉放置5日  漸く流動せざる程度,軍 量盟の芳香あb

      〃  五   5     3   彊力性あるもろい樹脂

      ノノ  皿    5     5    1,1の 中間状態

      〃  了   常墜     1&5   飴状褐色樹脂

                    (95)



             化 研・講 演 集 第 十 九 輯

 封管1,距,皿,V共 に管を開いた際に彊蜜1いアンモsヤ 臭を護する.こ の事實 より樹脂の三

次元結合の喪蓮にはアンモニヤの脱離が關係あるもω と推定 される.

 メタアミノスチロ贈ル重合髄のヂアゾ化及びカツプリング  前記の封管1,皿,皿,Vの

内容物を取 り出し,先 す溶解性を調べたが通常の有機溶剤に不溶である.濃 鷺酸に溶解 しよう

と試みたが膨潤するのみで溶解 しない.濃 硫酸約5cじ に樹脂の細粉0.1gを 加へ水浴で少 し温め

ると均一一に溶解 して褐色の液膿 となる.こ の液を寒剤を用い0℃ ～5℃ に保ち,掩 搾しなが ら

固艦の亜硝酸 ソーダを投入して行 くと液は粘調になつて來 る.こ れに氷を加 えて うすめ,濃 厚

アルカリにてよく冷却 しながら徐 々に中和して弱酸性 とし,こ れを常法通 リカツプル させ ると

嚢色する.上 記の方法にて封管1の 樹脂をR・SEure及 びChrolnotropsi'ureと カップル させ

て着色粉末を得た。 このものはスルフオン基を有するにも抱 らづ,高 分子量の爲に水に溶解 し

ない.封 管 璽及び皿の樹脂を同様に庭理すると,着 色固艦及び比較的低分子量物 と推定 される

水溶性染料を得 る.Naphthol ASタ曽;と木綿上にカツプル させ ると,日 光堅牢度の優秀な色調の
              ロ

美 しい 染 色 が 出 來 る.重 合 罷 に 依 る 染 料 は 日 光 堅 牢 度 は 優 秀 で あ る が,色 調 は 軍 量 罵 の 場 合 と

大 差 な く,期 待 して い た 深 い 色 の 染 料 を 符 る事 は 出 來 な か っ た.
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       4δ.ケ ト ン 樹 脂 慮 川 の 研 究(第5報)

      アセbン ー ホル マ リン樹脂 の接着 捌 への 懸 用(其 の ・1)

              香  西  保  明

 著者は前報(第3報)bに 於て既にアセFン ーホルマリン樹脂の耐水に於ける各種の接着條件

を報告 したのであるが,本 報には本接着剤 に各腫の添加剤を加えて接着力が如何 に攣化するか

を極 く簡軍に記載 する.                            .

 使用した樹脂,硬 化剃,試 験片,加 堅機,試 瞼機は総て前報の ものと全 く同 じである.樹 脂

1部(重 量)と 硬化剤0.5部(重 量)と を冷却下に於てよく混和 し,こ の混合剤 を試験片の接蔚爾

面 に塗布後加墜加熱 によつて接着せしめた.耐 水試験は接着絡了後直ちに浸水し48時闘経過後

引 き上げ(常温28。～30℃)で30州U放 置風乾 さして後勢圓〔.鵡。1を行つた.加 熱1撮度は80。～9Q℃

                   (%)


