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Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarza-
nia zawiesinowych barwnikéw azowych do bar-
wienia wildkien poliestrowych o ogdlnym wzorze
1, w ktorym Ar i Ar’ oznaczajg dowolne rodniki
aromatyczne lub heterocykliczne, a X i Y ozna-
czaja grupy cyjanowa lub acetoksylowa, przy czym
moga byé¢ jednakowe lub rézne. Barwniki te otrzy-
muje sie na drodze znanych reakcji sprzegania
dowolnych zdwuazowanych amin aromatycznych
lub heterocyklicznych o ogélnym wzorze Ar'—NH,,
w ktorym Ar’ posiada wyzej podane znaczenie, ze
skladnikami biernymi o ogélnym wzorze 2, w kté-
rym Ar, X i Y posiadajg wyzej podane znaczenia.

Znany jest sposéb otrzymywania zwigzku
o wzorze 1, w ktorym wszystkie symbole maja
wyzej podane znaczenie przez sprzeganie dowol-
nej zdwuazowanej aminy aromatycznej lub hete-
rocyklicznej ze skladnikiem biernym o wzorze 2,
w ktérym Ar ma wyzej podane znaczenie, a X i Y
oznaczajg grupe cyjanows, hydroksylowa lub ace-
toksylowg i mogg by¢ takie same lub rdézne, W
ktorym skladnik bierny stosuje sie w postaci czy-
stej, po wyodrebnieniu go ze Srodowiska po pro-
cesie jego syntezy. Wyodrebnienie to przeprowadza
sie przewaznie na drodze fizykochemicznej, co jest
bardzo trudne technicznie i nie zawsze nadaje sie
do stosowania w skali przemyslowej ze wzgledu
na niska wydajnosé.

Synteza zwiazkéw o wzorze ogélnym 2, w kto-
rym Ar ma wyzej podane znaczenie a X i Y ozna-
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czaja grupe cyjanowa lub hydroksylowg i moga
by¢ takie same lub rézne, polega w przypadku
otrzymywania N,N-dwu-(cyjanoetylo)-aryloamin
wzglednie N-etanolo-N-cyjanoetyloaryloamin na
dziataniu akrylonitrylu na odpowiednig aryloami-
ne, zawierajacg wolng grupe aminowa wzglednie
na monoetanoloaryloamine w $rodowisku lodowa-
tego kwasu octowego, ewentualnie w obecgnosci ta-
kich katalizatoréw, jak chlorek miedziawy lub
Swiezo wyprazony siarczan miedziowy. Proces cy-
janoetylowania nie prowadzi w podanych warun-
kach do otrzymania wylgcznie jednego produktu
reakcji: pierwszorzedowe aminy aromatyczne daja
zawsze .mieszanine N,N-dwu-(cyjanoetylo)-aryloa-
miny, N-cyjanoetyloaryloaminy i nieprzereagowa-
nej aryloaminy — natomiast N-monoetanoloaryloa-
miny daja mieszaning N-cyjanoetylo-N-etanoloa-
ryloaminy i pozostalej w nieprzereagowanej po-
staci wyjsciowej N-monoetanoloaryloaminy.

W przypadku otrzymywania N,N-dwuetanoloary-
loamin przez dziatanie etylenochlorohydryng na
odpowiednie aryloaminy uzyskuje sie¢ w wielu
przypadkach rowniez mieszanine, a mianowicie
mieszaning N,N-dwuetanoloaryloaminy, N-mono -
etanoloaryloaminy i nieprzereagowanej aryloami-
ny.

Sklad otrzymanych w powyzszych procesach
syntezy mieszanin jest zalezny od parametréow,
stosowanych podezas tych proceséw.

Barwniki o wzorze 1, otrzymane przy uzyciu
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jako péhprodu.ktéw do ich syntezy wyodrebnio-
nych N,N-dwu-(cyjanoetylo)-aryloamin lub N,N-
-dwuetanoloaryloamin wzglednie N-cyjanoetylo-
-N-etanoloaryloamin dajg na wildknie poliestro-
wym wybarwienia, charakteryzujace sie bardzo
dobrymi odpornos$ciami, przy czym szczegdélnie do-
bre sa odpornoSci na $wiatto i sublimacje. Nie
mozna uzyskaé barwnikéw o takich wiasnosciach,
stosujac do ich syntezy bez uprzedniej przerébki

oméwione wyzej mieszaniny, otrzymane z procesu’
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cyjanoetylowania, wzglednie hydroksyetylowania .

aryloamin o wzorze Ar NH,.

Sposobem wedlug wynalazku zamiast stosowaé
do reakcji sprzegania czysty skladnik bierny, ktd-
rego wyodrebnienie z mieszaniny poreakcyjnej,
otrzymanej w wyniku cyjanoetylowania lub hy-
droksyetylowania aryloaminy o wzorze ArNH,, w
ki6rym Ar ma wyzej podane znaczenie, jest tech-
nicznie trudne, stosuje sie powyzszg mieszanineg,
ktéra przed reakcja sprzegania poddaje sie dzia-
laniu bezwodnika kwasu octowego w $rodowisku
lodowatego kwasu octowego. W wyniku dziatania
bezwodnika kwasu octowego zawarte w mieszani-
nie poreakcyjnej zwiazki o wzorach 2 i 3, w kt6-
rych Ar ma wyze] podane znaczenie, a X i Y ozna-
czaja grupe cyjanowa lub hydroksylowa i moga
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byé takie same lub rdézne oraz nieprzereagowana .

aryloamina ulegaja zacetylowaniu przy wolnych
lub jednopodstawionych grupach aminowych oraz
zestryfikowaniu w przypadku obecno$ci grup hy-
droksylowych. Otrzymuje sie w ten sposéb miesza-
nine, zawierajaca zwiazki o wzorach 2, 4 oraz 5,
w ktérych Ar ma wyzej podane znaczenie, a X i Y
oznaczajg grupe cyjanowa lub acetoksylowa.
Reakcje z bezwodnikiem kwasu octowego prze-
prowadza sie w temperaturze okolo 100°C w ciagu
1—2 godzin. Korzystne jest stosowanie bezwodnika
w nadmiarze 1—20% wagowych w stosunku do
iloSci stechiometrycznej. .
Mase reakcyjna chlodzi sie po zakonczeniu reak-
cji acetylowania do temperatury pokojowej, po
czym stosuje sie jg bez wyodrebniania poszczegdl-
nych jej skladnikéw do znanej reakcji sprzegania.
W reakcji sprzegania bierze udzial wylacznie
aryloamina o wzorze 2, w ktérej Ar ma wyzej po-
dane znaczenie, a X i Y oznaczaja grupe cyjanowa
lub acetoksylows i moga byé takie same lub réine,
tworzac odpowiedni barwnik o wzorze 1, w kto-
rym wszystkie symbole maja wyzej podane zna-
czenie, ktéry odsacza sie po wytraceniu, przemy-

wa i szuszy. Produkty reakcji acetylowania o wzo-.

rach 4 i 5 przechodza do przesaczu, dzieki czemu
unika sie stosowania trudnych fizykochemicznych
metod rozdzielania omawianych zwigzkow.
Uzyskane sposobem wediug wynalazku barwniki
odznaczajg sie réwniez dobrymi wita$ciwoSciami,
jak barwniki, otrzymane znanymi sposobami.
Wpynalazek ilustrujg nastepujace przyklady, w
ktérych czeSci oznaczaja czeSci wagowe: '

Przyklad I. Do 100 czgéci mieszaniny o za-
warto$ci 10% N-cyjanoetylo-m-N’-acetylofenyleno-
dwuaminy i 90% N,N-dwu-(cyjanoetylo)-m-N’-ace-
tylofenylenodwuaminy w 75 cze§ciach lodowatego
kwasu octowego dodaje si¢ 6 czeSci bezwodnika
kwasu octowego i miesza w temperaturze okolo
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100°C w ciagu 1 godziny, po czym chlodzi sie do
temperatury pokojowej i stosuje do syntezy barw-
nikéw zamiast czystej N,N-dwu-(cyjanoetylo)-m-
-N’-acetylofenylenodwuaminy.

Przyklad II. Do 100 czeSci mieszaniny, za-
wierajacej 10% 2-N-cyjanoetyloamino-4-N’-acety-
loaminoanizolu i 90% 2-N,N-dwu-(cyjanoetylo)-4-
-N’-acetyloaminoanizolu w 75 cze$ciach lodowate-
go kwasu octowego, dodaje sie 5,5 czeSci bezwod-
nika kwasu octowego i ogrzewa w temperaturze
okolo 100°C w ciggu 1 godziny, po czym chlodzi
sie do temperatury pokojowej i stosuje do syntezy
barwnikow zamiast czystego 2-N,N-dwu-(cyjano-
etylo)-4-N’-acetyloaminoanizolu.

Przyklad III. Do 100 czeSci mieszaniny o
zawarto$ci 10% 2-N-etanoloamino-4-N’-acetyloami-
noanizolu i 90% 2-N,N-dwuetanoloamino-4-N"-ace-
tyloaminoanizolu w 75 cze§ciach lodowatego kwasu
octowego dodaje sie 80 czeSci bezwodnika kwasu
octowego i ogrzewa w 100°C w ciggu 2 godzin,
a nastepnie mieszanine chlodzi sie do temperatury
pokojowej i wykorzystuje do syntezy barwnikéw
zamiast czystego 2-N,N-dwuetanolo-4-N’-acetylo-
aminoanizolu.

Przyklad IV. Do 100 cze$ci mieszaniny, za-
wierajacej 15% N-etanoolaniliny i 85% N-cyjano-
etylo-N-etanoloaniliny w 75 cze$ciach lodowatego
kwasu- octowego, dodaje sie 70 czeSci bezwodnika
kwasu octowego i ogrzewa w 100°C w ciggu 2 go-
dzin, po czym mieszanine chlodzi sie do tempera-
tury pokojowej i wykorzystuje do syntezy barw-
nik6w zamiast czystej N-cyjanoetylo-N-etanolo-
aniliny.

Przyktad V. Do 100 czeSci mieszaniny, za-
wierajacej 5% m-N-acetylofenylenodwuaminy i
95% N,N-dwuetanolo-m-N’-acetylofenylenodwua-
miny w 75 cze$ciach lodowatego kwasu octowego,
dodaje sie 90 cze$ci bezwodnika kwasu octowego
i ogrzewa w 100°C w ciggu 2 godzin, po czym
mieszanine chlodzi sie do temperatury pokojowej
i wykorzystuje do syntezy barwnikéw zamiast
czystej N,N-dwuetanolo-m-N’-acetylofenylenodwu-
aminy.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposob wytwarzania zawiesinowych barwnikéw
azowych do barwienia wilokien poliestrowych
o ogélnym wzorze 1, w ktéorym Ar i Ar’ ozna-
czaja dowolne rodniki aromatyczne lub hete-
rocykliczne, a X i Y oznaczajg grupy cyjanowsg
lub acetoksylowsa, przy czym moga byé jedna-
kowe lub roézne, otrzymywanych na drodze re-
akcji sprzegania dowolnych zdwuazowanych
amin aromatycznych lub heterocyklicznych o
ogélnym wzorze Ar'—NH,, w ktérym Ar’ po-
siada wyzej podane znaczenie, ze skladnikami
biernymi o ogélnym wzorze 2, w ktérym Ar,
X i Y posiadaja wyzej podane znaczenia, zna-
mienny tym, ze jako skladnik bierny reakcji
sprzegania stosuje sie mieszanine poreakcyjng,
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otrzymang w wyniku cyjanoetylowania lub hy-
droksyetylowania aryloaminy o wzorze ArNH,,
w ktorym Ar ma wyzej podane znaczenie i na-
stepnie poddang dzialaniu bezwodnika kwasu
octowego w Srodowisku lodowatego kwasu octo-
wego, w temperaturze okolo 100°C w ciagu
1—2 godzin, zawierajgcg oprocz zwigzku o wzo-
rze 2, w ktérym wszystkie symbole majg wyzej

Ar-N=N-Ar
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podane znaczenie, zwigzek o wzorze 4, w kto-
rym Ar ma wyzej podane znaczenie oraz zwia-
zek o wzorze 5, w ktérym wszystkie symbole
majg wyzej podane znaczenie.

. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze

bezwodnik kwasu octowego stosuje si¢ w nad-
miarze 1—20% wagowych w stosunku do ilosci
stechiometrycznej.
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