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(57)摘要

本发明公开了一种结构性分散染料的合成

方法及其合成设备，涉及分散染料技术领域，选

取原料C：N‑乙基‑N‑羟乙基(R1/R2取代基)苯胺

放到合成设备中，并在原料C中加入缚酸剂，然后

升温到70－100℃，然后滴加苯甲酰氯，反应完成

后分层得到所要制得的偶合组份，向合成设备中

加入酸性介质，使步骤一中得到的偶合组份溶于

3－50％酸性介质中，加入冰水混合物使合成设

备中的温度降低到－5－5℃并持续进行搅拌，然

后滴加步骤二中值得的重氮液进行偶合。本发明

的目的在于克服部分散染料结构的部分缺点，改

善染料对碱的敏感性，扩大了染料PH适用范围，

提升染料对色档的覆盖力，同时染料的性能也优

良，增加了新的染料结构。
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1.一种结构性分散染料的合成方法，其特征在于：该结构性分散染料的结构通式为：

式中A重氮组份选自①3－氨基－5－硝基－2，1－苯并异噻唑，②3－氨基－6－硝基－

苯并噻唑，③2－氰基－4－硝基苯胺；

R1为‑Cl,‑Br,‑I,‑NHCOCH3，和‑H,‑CH3中的任一种；

R2为‑H或‑OCH3；

所述合成方法包括以下步骤：

步骤一：选取原料C：含R1、R2取代基的N‑乙基‑N‑羟乙基苯胺放到合成设备中，并在原

料C中加入缚酸剂，然后升温到70－100℃，然后滴加苯甲酰氯，反应完成后分层得到所要制

得的偶合组份，其偶合组份结构如下式：

步骤二：重氮组份为①3－氨基－5－硝基－2，1－苯并异噻唑，②3－氨基－6－硝基－

苯并噻唑，③2－氰基－4－硝基苯胺中的任意一个时，首先将亚硝酰硫酸溶于硫酸中，并进

行混合打桨，然后在10‑50℃的条件下滴加入重氮组份，在5－15℃反应3－5小时得到重氮

液；

步骤三：向合成设备中加入酸性介质，使步骤一中得到的偶合组份溶于3－50％酸性介

质中，加入冰水混合物使合成设备中的温度降低到‑5－5℃并持续进行搅拌，然后滴加步骤

二中制得的重氮液进行偶合；

步骤四：偶合反应液终点用渗圈分析重氮组份或偶合组份是否反应完全，检测终点到

后，升温50－80℃过滤洗涤至中性得到分散染料滤饼；

所述步骤一中原料C、缚酸剂和苯甲酰氯的摩尔比为1：(0.5－0.7)：(1.00－1.1)，且缚

酸剂为碳酸钠、碳酸氢钠和氧化镁的任一种；

所述步骤二中亚硝酰硫酸的浓度为28％－48％，硫酸的浓度为70％－95％；

所述步骤三中酸性介质为硫酸、盐酸和醋酸中的任一种。

2.一种结构性分散染料的合成设备，用于权利要求1所述的一种结构性分散染料的合

成方法，其特征在于：合成设备包括：反应釜主体(1)，所述反应釜主体(1)的底部两侧均安

装有底座(2)，且反应釜主体(1)上方安装有釜盖(3)，所述釜盖(3)的上方安装有电动机

(4)，且反应釜主体(1)的一侧安装有第一进料口(5)，同时反应釜主体(1)的另一侧安装有

第二进料口(6)，所述反应釜主体(1)的内部安装有第一旋转阀门(7)，且电动机(4)的输出

端与第一旋转阀门(7)转动连接，所述第一旋转阀门(7)的一侧连接有加注管道(8)，且加注

管道(8)的一端延伸至反应釜主体(1)的外侧釜体，所述第一旋转阀门(7)的下方安装有搅

拌轴(9)，且搅拌轴(9)的两侧安装有第二旋转阀门(10)，所述第二旋转阀门(10)远离搅拌

轴(9)的一侧安装有搅拌杆(11)，且搅拌杆(11)的表面设置有喷淋孔，同时搅拌轴(9)和搅
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拌杆(11)的内部均为中空结构，搅拌轴(9)通过第二旋转阀门(10)和搅拌杆(11)连通，所述

搅拌轴(9)远离第一旋转阀门(7)的一端安装有混料斗(12)，所述反应釜主体(1)的底部安

装有出料阀门(13)，且反应釜主体(1)的一侧安装有滴加管道(14)，同时滴加管道(14)的上

方安装有滴加阀门(15)。

权　利　要　求　书 2/2 页

3

CN 117050552 B

3



一种结构性分散染料的合成方法及其合成设备

技术领域

[0001] 本发明涉及分散染料技术领域，具体为一种结构性分散染料的合成方法及其合成

设备。

背景技术

[0002] 偶氮结构的分散染料有些对碱十分敏感，也不耐还原作用。带酯基、氰基或酰胺基

的分散染料，多数会受碱水解作用，影响正常的色光。也有些品种即使在中性或弱碱性条件

下高温染色，无色变现象。

[0003] 分散染料对色档的覆盖力决定于染料结构本身，染料初染率高、扩散慢、迁移性差

的品种，多数对色档的覆盖力也差。

发明内容

[0004] 针对现有技术的不足，本发明提供了一种结构性分散染料的合成方法及其合成设

备，解决了上述背景技术中提出的问题。

[0005] 为实现以上目的，本发明通过以下技术方案予以实现：一种结构性分散染料的合

成方法及其合成设备，包括该结构性分散染料的结构通式为：

[0006]

[0007] 式中A重氮组份选自①3－氨基－5－硝基－2，1－苯骈异噻唑，②3－氨基－6－硝

基－苯骈噻唑，③2－氰基－4－硝基苯胺和④硝基苯胺中的任一种；

[0008] R1为‑Cl,‑Br,‑I,‑NHCOCH3,和‑H,‑CH3中的任一种；

[0009] R2为‑H或‑OCH3；

[0010] 所述合成方法包括以下步骤：

[0011] 步骤一：选取原料C：N‑乙基‑N‑羟乙基(R1/R2取代基)苯胺放到合成设备中，并在

原料C中加入缚酸剂，然后升温到70－100℃，然后滴加苯甲酰氯，反应完成后分层得到所要

制得的偶合组份，其偶合组份结构如下式：

[0012]

[0013] 步骤二：重氮组份为①3－氨基－5－硝基－2，1－苯骈异噻唑，②3－氨基－6－硝

基－苯骈噻唑，③2－氰基－4－硝基苯胺时，首先将亚硝酰硫酸溶于硫酸中，并进行混合打
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桨，然后在10‑50℃的条件下滴加入重氮组份，在5－15℃反应3－5小时得到重氮液；

[0014] 步骤三：向合成设备中加入酸性介质，使步骤一中得到的偶合组份溶于3－50％酸

性介质中，加入冰水混合物使合成设备中的温度降低到‑5－5℃并持续进行搅拌，然后滴加

步骤二中制得的重氮液进行偶合；

[0015] 步骤四：偶合反应液终点用用渗圈分析重氮组份或偶合组份是否反应完全，检测

终点到后，升温50－80℃过滤洗涤至中性得到分散染料滤饼。

[0016] 进一步的，所述步骤一中原料C、缚酸剂和苯甲酰氯的摩尔比为1：(0 .5－0 .7)：

(1.00－1.1)，且缚酸剂为碳酸钠、碳酸氢钠和氧化镁的任一种。

[0017] 进一步的，所述步骤二中亚硝酰硫酸的浓度为28％－48％，硫酸的浓度为70％－

95％。

[0018] 进一步的，所述步骤三中酸性介质为硫酸、盐酸和醋酸中的任一种。

[0019] 进一步的，所述的用于生产一种结构性分散染料的合成设备，合成设备包括：反应

釜主体1，所述反应釜主体1的底部两侧均安装有底座2，且反应釜主体1上方安装有釜盖3，

所述釜盖3的上方安装有电动机4，且反应釜主体1的一侧安装有第一进料口5，同时反应釜

主体1的另一侧安装有第二进料口6，所述反应釜主体1的内部安装有第一旋转阀门7，且电

动机4的输出端与第一旋转阀门7转动连接，所述第一旋转阀门7的一侧连接有加注管道8，

且加注管道8的一端延伸至反应釜主体1的外侧釜体，所述第一旋转阀门7的下方安装有搅

拌轴9，且搅拌轴9的两侧安装有第二旋转阀门10，所述第二旋转阀门10远离搅拌轴9的一侧

安装有搅拌杆11，且搅拌杆11的表面设置有喷淋孔，同时搅拌轴9和搅拌杆11的内部均为中

空结构，搅拌轴9通过第二旋转阀门10和搅拌杆11连通，所述搅拌轴9远离第一旋转阀门7的

一端安装有混料斗12，所述反应釜主体1的底部安装有出料阀门13，且反应釜主体1的一侧

安装有滴加管道14，同时滴加管道14的上方安装有滴加阀门15。

[0020] 本发明提供了一种结构性分散染料的合成方法及其合成设备，具备以下

[0021] 有益效果：

[0022] 本发明的目的在于克服部分散染料结构的部分缺点，改善染料对碱的敏感性，扩

大了染料PH适用范围，提升染料对色档的覆盖力，同时染料的性能也优良，增加了新的染料

结构；

[0023] 对于不同的重氮组份，与本发明制备的含苯甲酰基团的不同偶合组份进行偶合均

可以得到不同色光的分散染料。同时制备的偶合组份，对于取代基R1、R2基团的不同也会反

应生成多种不同的偶合组份，既可以生成单一的偶合组份，也反应生成混合的偶合组份。同

时与重氮组份反应后可生成单一结构的分散染料也可生成混合的结构的分散染料，经商品

化处理达到单色商品或复配商品。

附图说明

[0024] 图1为本发明一种结构性分散染料的合成设备的结构示意图。

[0025] 图中：1、反应釜主体；2、底座；3、釜盖；4、电动机；5、第一进料口；6、第二进料口；7、

第一旋转阀门；8、加注管道；9、搅拌轴；10、第二旋转阀门；11、搅拌杆；12、混料斗；13、出料

阀门；14、滴加管道；15、滴加阀门。
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具体实施方式

[0026] 下面结合附图和实施例对本发明的实施方式作进一步详细描述。以下实施例用于

说明本发明，但不能用来限制本发明的范围。

[0027] 实施例1：

[0028] 如图1所示，本发明提供一种技术方案：首先通过第一进料口5向合成设备的反应

釜主体1的内部加入原料C中的一种(N‑乙基－N－羟乙基间甲苯胺)50克然后利用外部的加

热设备升温到70℃，然后启动电动机4通过搅拌轴9带动搅拌杆11进行转动，在搅拌的条件

下通过第二进料口6加入缚酸剂氧化镁6克，然后后升温到80－90℃，然后打开滴加阀门15

通过滴加管道向反应釜主体1的内部开始滴加苯甲酰氯41克，滴加结束后保温3小时至合

格，合格后降温至60－70℃加入水50克，静置分层，分层后得到D偶合组份77克，收率99％以

上，液相检测HPLC98％；

[0029] 然后选取重氮组分通式中A(3－氨基－5硝基苯并异噻唑)24克加入到85－95％的

硫酸中，在45－60℃保温1.0－1.5小时，使重氮组分完全溶解。然后降温到在0－20℃，然后

打开滴加阀门15通过滴加管道向反应釜主体1的内部开始滴加亚硝酰硫酸40克，滴加完后

保温3－5小时，最后保温结束检测终点，合格后待用。

[0030] 在等待重氮反应快完成前，向烧杯中加入250克水，在搅拌下加入硫酸10克，醋酸

50克混合均匀，然后再加入乳化剂0.5克和尿素0.3克，搅拌下加少量冰及35克偶合组份在

溶解完全后再加冰降温到0－5℃开始滴加反应好的重氮液，滴加时间控制在1－2小时，滴

加完重氮液保温反应2－3小时，到重氮液消失，然后加水400ml升温到60－70℃保温1－2小

时过滤洗涤到滤饼到中性，烘干后得滤饼53.5克，滤饼收率90.6％，HPLC92.5％，并得到下

式分散蓝染料结构：

[0031]

[0032] 实施例2：

[0033] 如图1所示，本发明提供一种技术方案：首先选取实例1中偶合组份D不变。

[0034] 发选取重氮组份通式A(2－氰基－4硝基苯胺)20克，在搅拌下加入到75－95％的

硫酸40克中，控制温度在10－20℃，加完重氮组份搅拌2－3小时，降温到5－15℃开始滴加

亚硝酰硫酸36克，滴加时间控制在1小时左右，滴加完保温2－3小时，检测合格后待用；

[0035] 在等待重氮反应快完成前，向烧杯中加入200克水，在搅拌下加入硫酸10克，醋酸

50克混合均匀，然后再加入乳化剂0.5克和尿素0.3克，搅拌下加少量冰及35克偶合组份在

溶解完全后再加冰降温到0－5℃开始滴加反应好的重氮液，滴加时间控制在1－2小时，滴

加完重氮液保温反应1.5－2小时，到重氮液消失，然后加水350ml升温到60－70℃保温1－2

小时过滤洗涤到滤饼到中性。烘干后得滤饼53.2克，滤饼收率95％，HPLC94.3％。得以下分

散紫结构：
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[0036]

[0037] 实施例3：

[0038] 本发明提供一种技术方案：首先通过第一进料口5向合成设备的反应釜主体1的内

部加入原料C的一种(N‑乙基‑N‑羟乙基苯胺)50克升温到70℃，搅拌下加入缚酸剂氧化镁

6.5克，升温到80－90℃，开始滴加苯甲酰氯44.5克，滴加结束后保温3小时至合格，合格后

降温至60－70℃加入水55克，静置分层。分层后得到E偶合组份80.5克，收率99％，液相检测

HPLC98％。

[0039] 选取重氮组分通式中A(3－氨基－5硝基苯并异噻唑)24克加入到85－95％的硫酸

中，在45－60℃保温1.0－1.5小时，使重氮组分完全溶解。然后降温到在0－20℃，开始滴加

亚硝酰硫酸40克，滴加完后保温3－5小时，最后保温结束检测终点，合格后待用。

[0040] 在等待重氮反应快完成前，向烧杯中加入250克水，在搅拌下加入硫酸10克，醋酸

50克混合均匀，然后再加入乳化剂0.5克和尿素0.3克，搅拌下加少量冰及34克偶合组份在

溶解完全后再加冰降温到0－5℃开始滴加反应好的重氮液，滴加时间控制在1－2小时，滴

加完重氮液保温反应2－3小时，到重氮液消失，然后加水400ml升温到60－75℃保温1－2小

时过滤洗涤到滤饼到中性。烘干后得滤饼52.6克，滤饼收率90.1％，HPLC92.5％，得到下式

分散蓝染料结构：

[0041]

[0042] 实施例4：

[0043] 先取实施例3.中的偶合组份E不变。

[0044] 选取重氮组份通式A(2－氰基－4硝基苯胺)20克，在搅拌下加入到75－95％的硫

酸40克中，控制温度在10－20℃。加完重氮组份搅拌2－3小时，降温到5－15℃开始滴加亚

硝酰硫酸36克，滴加时间控制在1小时左右，滴加完保温2－3小时，检测合格后待用。

[0045] 在等待重氮反应快完成前，向烧杯中加入250克水，在搅拌下加入硫酸10克，醋酸

50克混合均匀，然后再加入乳化剂0.5克和尿素0.3克，搅拌下加少量冰及34克偶合组份在

溶解完全后再加冰降温到0－5℃开始滴加反应好的重氮液。滴加时间控制在1－2小时，滴

加完重氮液保温反应2－3小时，到重氮液消失，然后加水400ml升温到60－75℃保温1－2小

时过滤洗涤到滤饼到中性。烘干后得滤饼55.9克，滤饼收率96％，HPLC93.1％。得以下分散

紫结构：
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[0046]

[0047] 根据实施例对于不同的重氮组份，与本发明制备的含苯甲酰基团的不同偶合组份

进行偶合均可以得到不同色光的分散染料。同时制备的偶合组份，对于取代基R1、R2基团的

不同也会反应生成多种不同的偶合组份，既可以生成单一的偶合组份，也反应生成混合的

偶合组份。同时与重氮组份反应后可生成单一结构的分散染料也可生成混合的结构的分散

染料，经商品化处理达到单色商品或复配商品。

[0048] 根据本发明对实施例所得的分散染料进行商品处理，其实施例如下：

[0049] 本发明分散染料的性能参数如下：

[0050]

[0051] 本发明的实施例是为了示例和描述起见而给出的，而并不是无遗漏的或者将本发

明限于所公开的形式。很多修改和变化对于本领域的普通技术人员而言是显而易见的。选

择和描述实施例是为了更好说明本发明的原理和实际应用，并且使本领域的普通技术人员

能够理解本发明从而设计适于特定用途的带有各种修改的各种实施例。
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图1
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