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Sposéb wytwarzania moncazowych pigmentéw lub lakéw
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Wynalazek dotyczy sposcbu wytwarzania mo-
noazowych pigmentéw lub lakéw.

Znane jest wylwarzanie mnonoazowych pig-
mentéw i lakow przez sprzeganie zwigzkéw
dwuazoniowych amin aromatycznych z kompo-
nentami biernymi, np. 2z niemieckich opiséw
patentowych mr nr 256999 i 257488. Synteze tych
pigmentéw i lakéw przeprowadza sie w Srodo-
wisku kwaséw organicznych, np. w $rodowisku
kwasu octowego wydzielajgcego sie podczas
sprzegania przez dodanie do masy reakeyjnej
oclanu sodowego. Niektore zwigzki dwuazonid-
we sg malo trwale w $rodowisku kwaséw orga-
nicznych lub ich soli i ulegajg czesSciowo roz-
kladowl, przy czym: wytwarzajaee si¢ produkty
rodiddadu sg  nierozpuszczalne w $rodowisku
reakeyjriym, podobnie jak gotowy produkt i po-
woduja nie tylko straty na otrzymarnym pig-

*) Wiasticiel patermtu ofwiadezyl, ze wspdl-

tworeami wyrialdzku sy mgr inz Waclaw An-
dérs' i migr inz. Tadeusz' Cisto.

mencie lub leku, lecz réwniez zanieczysztzajy
je. i
Znane jest rowfilez barwienie tkaniny bawel-
nianej barwnikami bezposrednié tworzonymi
na wicknie (tak zwanymi barwnikami lodowy-
mi) przez napojenie tkaniny komponentem bier-
nym i sprzegniecie go ze stabilizowana sels
dwuazozwigziu przez pnecmgame wysusaoneJ
titaniny pri¥z°roztwér wodny tej “seli. Barwni-
ki lodswe nadajs sie wylacznie do barwienia
tkanin bawé!iuaafych, przy czym stosowarné sta-
bilizowarte quamzwdazkl nie s dostateczrie
trwale przy -dtuzszym ich przechowywaniu,
wskutek czego wymagaja dodatkowego utrwale- -
nia przez dodanie do pasty  stabilizowanego
dwuazozwigzku substancji odciggajacych wode,
np. bezwodnego siarczanu magnezu. Dopiero

v w tej pestaei stabrlizowane dwuazozwiazki sq
stosswane do-

otrzymywania morieazod¥ych
barwnikéw;,. sle fylky do witkna.
Stwierdonos, 2 2 dvwidrorwigrkow sﬁrﬁgﬂ!’
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nych z komyone:ntaml biernymi otrzymuje sig
: monoazoWé pmgmerlty ‘Tub laki ze zwiekszong
wydajnoscig, o wyblttne,] czysto$ci i zywosci bar-
wy io zwiekswnej dyspersji, jezeli do sprzega-
-nia uje sie zwl.izel\ dwuazoniowy nie za-
\Vlerajacy zanieczyszczenn  znajdujacych

gania zabemmeczy sie dwuazozwigzek pvzed
rozkladem.

Sposob wedlug wynalazku polega na tym,
zwigzek dwuazoniowy wydmela sie z jego rdz-
tworu przez wysolenie, a nastgpnie wydzielong
s6l dwuazozwigzku sprzega sie z komponentem
biernym, przy czym przy wysalaniu chlorek
dwuazoniowy oczyszcza sie od wszelkich zanie-
czyszezen, zawartych w wyjSciowej aminie.

Wysalanie zwigzkéw dwuazoniowych, czyli
otrzymywanie dwuaxozwigzkéw w postaci sta-
bilnej, jest rzecza juz znamg i moze byc¢ prze-
prowadzane za pomoca np. ZnCl,, SnCl,, SbCl,,
HgCl,, kwasu p-nitrobenzenosulfonowego Iub
kwasu jedno albo dwunaftalenosulfonowego.

Jako aminy wyjsciowe, z kiérych wytwarza
si¢ stabilizowane dwuazozwigzki, stosuje sie we-
dlug wynalazku np. 4-chloro-2-nitroaniline, 4-
-metylo-2-nitroaniling, 4-metoksy-2-ritroaniline,
4-chioro- 2-metoksyaniline, 2, 4-dwunitroaniline,
4-nitro-2-chloroaniling, 2, 5-dwuchloroaniling,
4-nitro-2-metyloanilineg, 4-nitro-2-metcksyaniline,
2, 4-dwuchloroaniline, 2, 4, 5-tréjchloroaniline,
5-nitro-2-metyloaniline, 5-nitro-2-metoksyaniline,
5-chloro-2-metoksyaniline, 3-chloro-2-metyloani-
ling, 5-chloro-2-nitroaniline lub inne pochodne
amlmy zawierajgce w pierscieniu grupy — CH,,

- Cl, — NO,, lub — OCH,.

Jako komponenty bierne sprzegane z dwuaze-
‘zwigzkiem stosuje sie wedlug wynalazku arylid
estru acetylooctowego, 1-fenylo-3-metylo-5-pira-
zolon, arylid kwasu betaclssynaftoesowego oraz
ich pochodne zawierajace W pierscieniu benze-
nowym jedng lub dwie grupy — CHj; — OCH,
— NO, lub Cl, betanaftol oraz jego pochodne
zawierajgce w pierscieniu jedng lub dwie gru-
py sulfonowe jak.réwniez i kwas betaoksynaf-
toesowy.

Przyktad I 0,5 mola 4-chloro-2-nitroanili-
ny zawiesza sie¢ w 200 ml wody, do otrzymanej
zawiesiny dodaje 15 mola 30%-owego kwasu
solnego i po oziehieniu dwuazuje sie wkrapla-
jgc 0,5 mola 4 nazotynu sodowego. Po ukoricze-
niu procesu dwuazowania do roztworu dodaje
sie 40 g ZnCl,, przy czym wytraca sie z rozéwo-
ru s6l z dwuazowanej chloronitroaniliny o wzo-
rze I w postaci bardzo. drobnych, stabilnych

sie¢ w -
wyjSciowej aminie oraz jezeli w czasie sprz¢- -

krysztaléw, pozbawionych juz zanieczyszczeth

' zawartych w aminie wyjsciowej. S61 rcynkows

dwuazozwiaqu otrzyvmuje sie z wydajnoscia
90/, wydajnosci teoretycznej. 0,106 mola wyzej
opisanego stabilizowanego dwuazozwigzku roz-
puszcza sie¢ w 400 ml wody, oziebiajye roztwdr
lodem do temperatury okolo 8°C.

W miedzyczasie 0,102 mola ortochloroaniliduw
estru acetylooctowego rozprowadza sie w 300
ml wody, a nasteprnie rozpuszcza go przez do-
danie lugu sodowego, otrzymanego przez roz-
puszezenie. 0,125 mola NaOH w 100 g wody, az

‘do odcwmu ‘zasadowego na papierek tiazolowy.

Nastepnie roztwér zakwasza sie kwasem octo-
wym do reakcji kwasnej na lakmus i ozigbia
otrzymang zawiesine do temperatury okolo 8°C.
Do tak przygotowanej zawiesiny anilidu wlewa
sie na zmmne z octanem sodowym uprzednio
przygotowany  roztwor d'wua.zomwmzku, przy
czym wytraca sie wytworzony pigment.

Odczyn masy reakcyjnej w czasie sprzegania
powinien by¢ negatywny na kongo. Po ukoii-
czeniu procesu srzegania ogrzewa sie mase
reakcyjna do temperatury 50—60°C i odsacza

“wytworzony pigment. Odsaczong paste pigmen-

tu miesza sie z 800 ml wody, ogrzewa zawiesi-
ne do temperatury 80—80°C, ponownie odsacza
i w koncu wydeloﬁy pigment suszy wolno w
temperaturze 40—50°C. Wydajnosé¢ gotowego su-
chego pigmentu wynosi 93%, w stosunku do uzy-
tego ortochloroanilidu.

_Otrzymany pigment ‘e wzorze II' barwi na
czysty zielono-z6lty kolor. , _

Przyktad-II 0,110 mola betanaftolu roz-
prowadza si¢ w 250 ml wody, a nastepnie ‘do-
daje sie¢ lugu sodowego otrzymanego przez roz-
puszczenie 0,120 mola NaOH w 100 ml wody
i ogrzewa do temperatury 80°C w celu rozpusz-
czenia. Odczyn roztworu powinien bycé zasado-
Wy na papierek tiozolowy. Nastepnie roztwoér
‘zakwasza sine 10%-owym kwasem octowym' do
reakeji kwaénej ma lakmus. Otrzymuje sig¢ za-
wiesing betanaftolu, ktdrg ozigbia sie¢ 150 g lo-
du do temperatury 15°C.

0,100 mola soli 0 wzorze III, otrzymanej spo-
sobem opisanym w przykladzie I, rozpuszcza
sie w 250 ml wody, zskwasza 0,05 molami’
350;-owego kwasu solnego, a nastepnie ozigbia
200 g lodu do temperatury okolo 0°C. Do zawie-
siny batanaftolu wlewa si¢ roztwor soli dwua-
zozwigzku na zmiane z octanem soddWan Od-
czyn masy reakcy;ne; w czasie sp: po-
winien By¢ kwasny na lakmus. Po sprzegnleciu
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mas¢ reakcyjna ogrzewa 'si¢ do temperatury
50°C i odsacza wytworzony pigment. Odsaczona
paste .miesza sie z 750 ml wody, ogrzewa do
temperatury 90°C i odprasowuje, -a nastepnie
suszy w temperaturze 60°C. Wydajnos¢ gotowe-
© go suchego pigmentu wynosi 93—97%, w stosun-
ku do zuzytego dwuazozwiaziu.

Otrzymany . pigment o wzorze IV barwi na
. czysty niebiesko-czerwony kolor.

Przyktad IIIL 0,104 mola 1-fenylo-3-me-
tylo-5-pirazolénu miesza sie z 150 ml wody,
a nastepnie dodaje lugu, sodowego, otrzymanegon
przez rozpuszczenie 0,114 mola NaOH w 80 ml
wody i ogrzanego do temperatury 70°C w celu
rozpuszczenia. Odczyn roztweru powinien byé
zasadowy na papierek tiazolowy. Otrzymany
'roztwor uzupelnia sie woda do objetosci 800 ml
i zakwasza rozcieficzonym kwasem solnym do
rezkeji kwasnej na lakmus. Otrzymang zawie-
sine fenylometylopirazolonu oziebia sie¢ 200 g
lodu do temperatury 18°C.

0,100 mola soli o wzorze V rozpuszcza & sie
w 300 ml wody zakwasza 0,045 molami 359%,-0-
wego kwasu solnego, a nastepnie oziebia 200 g
' lodu do temperatury 0°C.

Do zawiesiny femylcmetylopirazolonu wlewa
sie roztwor dwuazozwigzku na zmiane z octa-
nem sodowym. Odczyn masy reakcyjnej w cza-
sie sprzegania powinien by¢ kwasny ma lak-
mus. Zuzywa sie okolo 0,050 mola octanu sodo-

“

‘'wego. Po sprzegnieciu odsacza sie wytworzony '

pigment, ktéry nastepnie miesza sie z 900 ml
.wody, ogrzewa do temperatury 90°C, odpraso-
wuje i-suszy w temperaturze 65°C.

Wydéjnoéé gotowego suchego pigmentu
o wzorze VI wynosi -92—96%, w stosunku do
uzytego dwuazozwigzku. Pigmenf barwi na
czysty czerwonawo-zotty kolor.

‘ Przyktad IV. 0,115 mola naftoelanu A
rozprowadza sie w 250 ml wody, a nastepnie
dodaje roztworu tugu sodowego otrzymanego
przez rozpuszczenie 0,150 mola tugu w 150 ml
wody . i ogrzanego do temperatury 85°C, w celu
rozpuszczenia. Odczyn roztworu powinien byé

zasadowy na papierek tiazolowy. Otrzymany-

roztwor uzupelmia sie woda do objetosci 800
ml i oziebia 200 g lodu do temperatury 20°C.

0,100 mola soli 2,5-dwuchloroezobenzenu
o wzorze V rozpuszcza si¢ w 200 ml wody, za-
kwasza 0,06 molami 35%-wego kwasu solnego,
a nastepnie ozlebla 200 g lodu do tempera-
tury 0°C,

Do roztworu naf.toelanu wlewa sié 0,050 mola

¢ n roztworu octanu sodowego, a nastepnie

. wlewa roztwér dwuazozwiazku na zmiane z tu-

giem sodowym. Odczyn masy reakcyjnej w cza~
sie sprzegania powinien‘byé/zasadowy na z6}-
cien brylantows. Zuzywa sie okolo 0,050 mola
10%,-wego Iugu sodowego. Po sprzegnieciu za-
kwasza sie mase reakcyjng 0,07 molami

10%,-wego kwasu octowego do pH==5 i odsa-

cza. Paste pigmentu miesza sie z 1000 ml wody,

~ogrzewa do 90°C i odprasowuje, a nastepnie

suszy w temperaturze 55°C. Wydajnos$é - goto-
wego suchego pigmentu wynosi 92—95%, w sto-
sunku do zuzytego dwuazozwiazku. Otfrzymany
pigment o wzorze VII barwi na czysty czerwo-
ny kolor. o »

Przyklad V. 0110 mola soli Schoeffera
rozpuszcza si¢ w 200 ml goracej wody przez
‘dodanie 0,06 mola weglanu sodowego. Odczyn
roztworu powinien by¢é zasadowy na zéicien
brylantowa. Otrzymany roztwér uzupelnia sie
woda do obojetnosci 400 ml i oziebia lodem
do temperatury 20°C.

0,100 mola soli 2,5-dwuchloroazobenzenu
o wzorze V rozpuszcza si¢ w 200 m! wody, za-
kwasza 0,06 molami 35%-wego kwasu solnego
a nastepnie ozigbia lodem do temperatury 0°C.

Do roztworu soli Schoeffera wlewa si¢ 0,2
mola 20%,-wego roztworu weglanu sodowego,

~a nastepnie roztwér dwuazozwigzku. Odczyn

masy reakcyjnej w czasie sprzegania powinien
byé zasadowy na zZolcien brylantowa. Po
sprzegnieciu zakwasza sie¢ mase reakcyjng 0,35
molami 10%,-wego kwasu octowego do pH=>5,"
dodaje sie niewielkg ilo§¢ NaCl i ndsacza.
Odsaczong paste barwnika rozpu-sicia_ sie
w 400 ml wody, miesza z woda, a po rozmie-
szaniu uzupeitnia wodg do objetosci 700 ml,
ogrzewa do temperatury 50°C i dodaje 20 g
BaCl, rozpuszczonego w 100 ml wody. Mase
reakeyjng podgrzewa sie do temperatury 100°C
i w tej temperaturze miesza okolo 1,5 godziny.
Po oziebieniu do temperatury okoto 70°C od-

.sacza sie¢ wytworzony lak, a nastepnie suszy

w temperaturze 60°C.

Wydajno$§é gotowego suchego laku wynosi
94%, w stosunku do zuzytego dwuazozwigzku.
Otrzymuje sie lak o wzorze VIII o barwie
pomaranczowej.

Zastrzezenia patentowe

1. -Sposéb wytwarzania monoazowych pigmen-
té6w lub lakéw przez dwuazowanie aminy
i sprzeganie otrzymanego zwigzku dwuazo-
niowego z komponentem biernym, znamien-
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ny tym, fe pwiggek dwuszoniowy wydziela
© sig ¥ Jego roztworu: przex- wysolenie, & ma-
~ stepmnie sprzega z komponentem biernym.
. .Sposéb wedlug zastrs. 1, znamienny tym, e
jako- amine wyjSciowa stosuje sie 4-chloro-
2 - nitroaniling, 4 - metylo - 2 - nitroaniline,
4 - metoksy 2 - nitroaniline, 4-chloro -2 - me-

toksyantling, 2, 4-dwunitroamiline, 4-mitro-2- .

chleroaniline,
tro~ 2 - metyloaniline,
‘aniling, 2, 4-dwuchloroaline, 2, 4, 5-tréj-
chioroaniline, 5 - nitro - 2 - metyloaniline, 35-
nitro - 2 - metoksyaniline, 5 -chloro - 2 - me-
tolisyanilinie, 5--chloro'~ 2 - metyloaniline,
~ 8- chloro - 2 - nitro-aniling lub inne pochod-
- ne aniliny zawierajgce w pier&cieniu grupy

jﬂ — Cl, — NO4 lub — OCHj:
3 Sp

2,5 —dwuchloroaniling, 4--ni-
4 - nitro - 2 - metoksy-

wedlugzam:z.liz,mnntmy

.

" tyms, 2 jafto Bompenerty biemne stosufe nie
arplid estru avetylooctowego, 1-ferylo-3-me-
tylo-5-pirazolon, arylid kwdsu bstaoksynaf-
tsesowego oz ich pochodne  zawlerajgce
w' pierfeteniu ‘benzenowym jedng lab dwle
grupy — CHj; — OCH, — NO; lub Cl, beta-
naftol oraz jego povhodhe zawivrajgce
w plericieniu jedhd ub dwle grupy sulfo-
nowe, jak rowniez Mwies Betavlksynatioeso-
wy.

Zaklady Przemysiu Barwnikéw
sBoruta* ,

" Zastepca: mgr inz. Aleksander Samujlto
rzecznik patentowy
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