"RZECZPOSPOLITA

POLSKA

OPIS PATENTOWY

26790

LUDOWA

Patent dodatkowy
do patentu

Pierwszenstwo:

URZAD
PATENTOWY
PRL

Zgloszono: 09.I11.1966 (P 113 401)

Opublikowano: 10.I1.1969

KL 22 a, ¥ 2?/08

MKP C 09 b m,os

UKD

Wspéltwércy wynalazku: Jerzy Lenartowicz, Jerzy Jaworski, Lech Woj-
ciechowski
Wladciciel patentu: Instytut Przemystu Organicznego, Warszawa (Polska)

Sposéb wytwarzania silnie rozdrobnionych barwnikéw azowych

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia silnie rozdrobnionych barwnikéw azowych,
nierozpuszczalnych w wodzie, do barwienia wi6-
kien syntetycznych. Wlasnoéci kolorystyczne nie-
rozpuszczalnych w wodzie barwnikéw zawiesino-
wych zalezg nie tylko od budowy chemicznej cza-
steczki barwnika, lecz réwniez w znacznym stop-
niu od postaci fizycznej, w jakiej barwnik taki
wystepuje. Barwniki, powstajgce w czasie procesu
ich wytwarzania w postaci duzych krysztaléw, nie
daja sie w wielu wypadkach przeprowadzié w od-
powiednio zdyspergowang postaé, mimo podda-
wania ich dalszej obrébce w celu ich rozdrobnie-
nia. Natomiast barwniki, powstajace w postaci
zbyt drobnych krysztaléw, sprawiajg trudno$ci
przy ich saczeniu. Stosowanie barwnikéw zawie-
sinowych uniemozliwia czesto ich sklonno§é do
osadzania sie na powierzchni barwionego wildkna.

Barwniki, ktére w czasie procesu ich wytwa-
rzania powstaja w postaci drobnych krysztalow,
skupiajacych sie jednak w wieksze aglomeraty,
sgczg sie dobrze i nadajg sie do barwienia wi6-
kien poliestrowych — pod warunkiem, ze w pro-
cesie rozdrabniania przechodzg latwo w dobrze
rozdrobniong, korzystnga forme krystaliczng.

Znane jest wytwarzanie barwnikéw o wzorze
ogélnym 1, w ktérym R; oznacza atom wodoru,
atom chlorowca lub grupe nitrowa, R, oznacza
atom chlorowca lub grupe nitrowsg, R; oznacza
atom wodoru lub atom chlorowca, R, oznacza gru-
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pe alkilowa, hydroksyalkilowa, acylooksyalkilowg
lub alkoksyalkilowa, Rs; oznacza grupe alkilowa,
hydroksyalkilowa, acylooksyalkilowg, alkoksyalki-
lowa lub cyjanoalkilows, Rg oznacza atom wodoru
lub grupe alkilowa, R; oznacza atom wodoru, gru-
pe alkilowa lub acylowsa, a R; oznacza atom wo-
doru lub chlorowca, grupe alkilowg lub alkoksy-
lows, przez sprzeganie zwigzku dwuazowego ami-
ny o wzorze ogélnym 2, w ktérym wszystkie sym-
bole maja wyzej podane znaczenie, ze zwigzkiem
0 wzorze ogbélnym 3, w ktéorym wszystkie symbole
maja wyzej podane znaczenie.

Sposobem wedlug wynalazku prowadzi sie pro-
ces sprzggania zwigzku dwuazowego aminy o wzo-
rze ogblnym 2, w ktérym wszystkie symbole maja
wyzej podane znaczenie, ze zwigzkiem o wzorze
ogélnym 3, w ktérym wszystkie symbole maja
wyzZej podane znaczenie, w obecno$ci zwigzku
0 wzorze ogélnym 4, w ktérym R, oznacza atom
wodoru lub grupe acylows, a R,, oznacza grupe
alkilowa, uzytego w iloSci 1—30% wagowych w
stosunku do iloSci zwigzku o wzorze ogélnym 3,
w ktérym wszystkie symbole maja wyzej podane
znaczenie. Zwigzek o wzorze ogélnym 4 lub mie-
szanine zwigzk6w o0 wzorach ogélnych 3 i 4
w przypadku, gdy przynajmniej jeden z rodnikéw
R, lub R; w zwiazku o wzorze ogdélnym 3 oznacza
grupe hydroksyalkilowg ewentualnie poddaje sie
przed reakcjg sprzegania calkowitemu lub cze$-
ciowemu acylowaniu lub estryfikowaniu za pomo-
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ca bezwodnika octowego. Jako skitadnik bierny
reakcji sprzegania mozna réwniez stosowaé mie-
szanine réznych amin o wzorze ogélnym 3, w kté6-
rym wszystkie symbole maja wyzej podane zna-
czenie. _

Otrzymane sobem wedlug wynalazku braw-
niki posiadajg postaé drobnych krysztatéw. Pro-
cesy ich sgczenia i rozdrabniania przebiegajgq bar-
dzo dobrze. Barwniki poddaje sie procesowi roz-
drobnienia znanymi sposobami w celu catkowi-
tego wyeliminowania z procesu barwienia niepo-
zadanego zjawiska osadzania sie barwnika na po-
wierzchni wil6kna. Przygotowanymi w ten sposéb
barwnikami mozna barwi¢ wild6kna syntetyczne,
uzyskujac wybarwienia odznaczajace sie dobrymi
lub bardzo dobrymi odpornosciami.

Wynalazek wyjasniajag ponizsze przyklady, w
ktérych procenty oznaczaja procenty wagowe.

Przyklad I. Do 27 g mieszaniny, zawiera-
jacej 90—99% N,N-dwuetanolo-m-acetylofenyleno-
dwuaminy i 1—10% N-etyloaniliny, dodaje sie
15 g kwasu octowego lodowatego i 5 g bezwodnika
kwasu octwogeo, miesza w ciggu okolo 15 mi-
nut w temperaturze pokojowej i wylewa na 1 1
wody. Przy. dobrym mieszaniu dodaje sie okoto
800 g lodu 'i rozpoczyna sprzeganie. Dodajac 16d
(dla utrzymania temperatury w granicach 0—5°C,
wlewa sie do otrzymanego skladnika biernego po-
woli roztwér zdwuazowanej 6-bromo-2,4-dwuni-
troaniliny w kwasie siarkowym. Otrzymuje sie
czysty, bardzo dobrze saczacy sie barwnik. Barwi
on wl6kno poliestrowe i poliamidowe na kolor
fioletowy. Uzyskane wybarwienia wykazujg wy-
sokie odporno$ci na $Swiatto i sublimacje.
~ Przyktlad II. Do 255 g mieszaniny, zawie-
rajgcej 94% N,N-dwuetanolo-m-acetylofenyleno-
dwuaminy i 6% N-etyloaniliny, dodaje sie 30 g
kwasu octowego lodowatego, 4 g octanu sodu,
ogrzewa do temperatury 60°C i dolewa powoli 40 g
bezwodnika kwasu octowego. Ogrzewanie utrzymu-
je sie¢ w ciagu okolo 4,5 godzin, wylewa nastepnie
mieszanine na 2 1 wody z lodem i sprzega, dodajjc
zdwuazowang znanym sposobem 2-chloro-4-nitro-
aniling. Otrzymuje sie z dobrg wydajno$cia dosko-
nale sgczacy sie barwnik, Barwi on wl6kna poli-
estrowe i poliamidowe na kolor czerwony, a uzy-
skane wybarwienia wykazuja do§¢ dobre trwa-
toSci ogoblne.

Przyklad III. Do 30 g mieszaniny, zawiera-
jacej. 50% N-etanolo-N-cyjano-etylo-m-acetylofe-
nylenodwuaminy i 45% N,N-dwuetanolo-m-acetylo-
fenylenodwuaminy dodaje sie 0,5 g N-metyloani-
liny, rozpuszczonej w 5 ml bezwodnika kwasu
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octowego. Nastepnie dodaje sie 200 ml wody z lo-
dem, miesza w ciggu 1V minut, wylewa -cato§é
na 11 wody i dodaje 1 kg lodu. Nastepnie rozpo-
czyna sie sprzeganie, dodajac powoli przygotowa-
ny w znany spos6b roztwér zdwuazowanej 2-chloro~
-4-nitroaniliny. Otrzymuje sie barwnik, ktéry sg-

"czy sie¢ bardzo dobrze i barwi wilékno poliestrowe

i poliamidowe na kolor rubinbwy, a uzyskane
wybarwienia wykazujg dobre trwatosci.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania silnie rozdrobnionych
barwnikéw azowych, nierozpuszczalnych w wo-
dzie; o wzorze ogélnym 1, w ktérym R, ozna-
cza atom wodoru, atom chlorowca lub grupe
nitrows, R, oznacza atom chlorowca lub grupe
nitrowa, R; oznacza atom wodoru lub atom
chlorowca, R, oznacza grupe alkilowa, hydro-

" ksyalkilowa, acylooksyalkilowsg lub alkoksyél-
kilowa, Rs; oznacza grupe alkilows, hydroksy-
alkilowa, acylooksyalkilowa, alkoksyalkilowg
lub cyjanoalkilowa, Rs oznacza atom wodoru
lub grupe alkilowa, R; oznacza atom wodoru,
grupe alkilows lub acylows, a R oznacza ato-
my wodoru lub chlorowca, grupe alkilowa lub
alkoksylows, przez sprzeganie zwigzku dwu-
azowego aminy o wzorze ogblnym 2, w ktérym
wszystkie symbole majg wyzej podane znaczenie,
ze zwigzkiem o wzorze ogblnym 3, w ktérym
wszystkie symbole maja wyzej podane znacze-
nie, znamienny tym, ze sprzeganie prowadzi sie
w obecnosci zwigzku o wzorze ogblnym 4,
w ktérym R, oznacza atom wodoru lub grupe
acylowa, a R, oznacza grupe alkilowa, uzytego
w iloSei 1—30% wagowych w stosunku do
ilosci zwigzku o wzorze ogélnym 3, w ktérym
wszystkie symbole maja wyzej podane ozna-
czenie, przy czym zwiazek o wzorze ogbélnym 4
lub mieszanine zwiazkéw o wzorach ogélnych
3 i 4 w przypadku, gdy przynajmniej jeden
z rodnikéw R, lub R; w zwiazku o wzorze
ogélnym 3 oznacza grupe hydroksyalkilows,
ewentualnie poddaje sie przed reakcjg sprze-
gania catkowitemu lub czeSciowemu ascylowa-
niu lub estryfikowaniu za pomocy bezwodnika
octowego. '

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako skladnik bierny w reakcji sprzegania sto-
suje sie mieszanine réznych amin o wzorze
ogblnym 3, w ktérym wszystkie symbole majg
wyzej podane znaczenie.
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