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Spos6b otrzymywania nowego asymetrycznego
barwnika chromokompleksowego typu 1:2

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymywania nowego asymetrycznego barwnika chro-
mokompleksowego typu 1:2 o wzorze 1 do barwienia widkien proteinowych i poliamidowych oraz
skory na kolor czerwony. -

Nowy barwnik otrzymuje si¢ sposobem wedlug wynalazku na drodze reakcji kompleksu
chromowego typu 1: 1 barwnika monoazowego wzorze 2 z barwnikiem monoazowym o wzorze o
3, uzytym w iloéci réwnomolowej lub w ilosci bliskiej ilosci rownomolowej, w rodowisku wodnym
przy pH=5,0-10,0, korzystnie 6,0-7,0, w temperaturze powyzej 70°C, a nast¢pnie wyodrgnienia
utworzonego asymetrycznego barwnika chromokompleksowego. Nowy barwnik moze byé row-
niez otrzymywany sposobem wedlug wynalazku na drodze reakcji kompleksu chromowego typu
1:1 barwnika monoazowego o wzorze 3 z barwnikiem monoazowym o wzorze 2, uzytym w iloci
réwnomolowej lub w iloéci bliskiej iloéci réwnomolowej, w $rodowisku wodnym przy pH=
5,0-10,0, korzystnie 6,0-7,0 w temperaturze powyzej 70°C, a nast¢gpnie wyodr¢bnia utworzonego
asymetrycznego barwnika chromokompleksowego.

Barwnik monoazowy o wzorze 2 jest znany jako C. I. Mordant Red 7; C. I. 18 760, a spos6b
jego otrzymywania polega na sprz¢ganiu kwasu 1,2-dwuazooksynaftalenosulfonowego-4 z 1-
fenylo-3-metylopirazolonem-5. Kompleks chromowy typu 1: 1 barwnika monoazowego o wzorze
2 jest rébwniez znany jako C. I. Acid Red 201; C. 1. 18 761, a znany spos6b jego wytworzenia polega
na ogrzewaniu barwnika monoazowego o wzorze 2 z mréwczanem chromu w temperaturze
115-130°C pod ci$nieniem w silnie kwa$nym §rodowisku wodnym.

Barwnik monoazowy o wzorze 3 jest znany i otrzymywany przez sprz¢ganie zdwuazowanego
kwasu 2-amino-6-nitrofenolosulfonowego-4 z 1-fenylo-3-metylopirazolonem-5. Znany jest jako C. °
I. Acid Orange 72; C. 1. 18 740 kompleks chromowy typu 1 : 1 wytwarzany przez ogrzewanie tego
barwnika z siarczanem lub mréwczanem chromu w temperaturze 130°C pod ci$nieniem w silnie
kwasnym $§rodowisku wodnym w czasie 6 godzin.

Wytworzony w znany sposéb kompleks chromowy typu 1:1 barwnika monoazowego o
wzorze 2 lub barwnika monoazowego o ogbélnym wzorze 3 korzystnie wyodrebnia si¢ zmieszaniny
poreakcyjnej przez ewentualne wysolenie i odfiltrowanie.
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Do wodnej zawiesiny wytworzonego kompleksu chromowego typu 1:1 dodaje si¢ drugi
barwnik monoazowy w iloci rownomolowej lub w ilodci zblizonej do ilosci rownomolowej,
nastawia dodatkiem czynnika alkalicznego pH na 5,5-10.0, korzystnie 6,0-7,0 i calos¢ ogrzewa do
temperatury powyzej 70°C, korzystnie do temperatury 80-90°C. Mieszaning reakcyjng ogrzewa sig
utrzymujac pH=15,5-10,0 do chwili zakonczenia reakcji, po czym wyodre¢bnia utworzony asyme-
tryczny barwnik chromokompleksowy typu 1: 2.

Otrzymywane sposobem wedlug wynalazku produkty moga by¢ wyodrgbniane przez wysole-
nie chlorkiem sodowym lub potasowym, ewentualnie podkwaszenie i odfiltrowanie wytraconego
osadu. Stwierdzono jednak, ze korzystnie jest wyodrgbniaé je przez wysuszenie mieszaniny poreak-
cyjnej, zwlaszcza przez suszenie mieszaniny poreakcyjnej w suszarni rozpylowe;.

Suszenie mieszaniny poreakcyjnej w suszarni rozpylowej moze by¢ prowadzone po dodaniu
do tej mieszaniny $rodka wypelniajacego (Srodkéw wypetniajacych)i/lub srodk 6w dyspergujgcych
i zwilzajacych i/lub $rodka antypylnego.

Otrzymany spsobem wedlug wynalazku asymetryczny barwnik chromokompleksowy typu
1: 2 charakteryzuje si¢ wysoka rozpuszczalno$cia w zimnej i goracej wodzie i barwi w dowolnym
stadium przerobu wi6kna proteinowe i poliamidowe, mieszanki widkien poliamidowych i wetnia-
nych oraz skérg¢ na drodze wyczerpywania z obojetnych lub korzystniej ze stabo kwasnych kapieli
na kolor czerwony o odcieniu niebieskim. Uzyskiwane wybarwienia s3 réwne i odznaczaja sig
dobrymi lub bardzo dobrymi odporno$ciami na czynniki mokre, tarcie i Swiatlo. Barwnik o wzorze
1 moze by¢ réwniez stosowany w barwieniu poliamidu w masie.

Otrzymywany sposobem wedlug wynalazku barwnik moze by¢ stosowany roéwniez w kompo-
zycjach z innymi barwnikami metalokompleksowymi, z barwnikami kwasowymi, bezposrednimi
lub zawiesinowymi do barwienia widkien poliamidowych i proteinowych oraz mieszanek tych
wildkien z innymi rodzajami widkien.

Barwnik otrzymany sposobem wedlug wynalazku w postaci pasty albo po wysuszeniu jako
proszek wzglednie w postaci roztworu, ktéry stanowi mieszanina poreakcyjna po reakcji chromo-
wania, stuzy do wytwarzania §rodkéw barwigcych w postaci proszkéw lub ptynéw. Srodki bar-
wigce w postaci proszkow zawieraja, obok barwnika otrzymanego sposobem wedlug wynalazku,
§rodki wypleniajace i/lub §rodki dyspergujace i zwilzajace i/lub $rodki o dziataniu antypylnym.
Jako s$rodki wypetniajace moga byé zastosowane np. chlorek sodowy, siarczan sodowy, fosforan
sodowy, heksametafosforan sodowy, znany jako Polifos, mocznik, dekstryna lub glukoza albo
mieszanina tych zwigzkéw. Jako §rodki dyspergujace moga by¢ uzyte np. sél dwusodowa kwasu
dwunaftalenometanodwusulfonowego, znana jako Dyspergator NNO, produkt dwuetapowej kon-
densacji mieszaniny o-, m- i p-krezoli z formaldehydem i kwasem 2-naftolo-6-sulfonowym o
nieustalonej budowie chemicznej, otrzymywany sposobem wedlug patentéw polskichnrnr 56 1141
66 780, znany jako Dyspergator S-65 albo produkt uboczny otrzymywania celulozy metoda
siarczynowania, zawierajacy sole sodowe kwaséw ligninosulfonowych. Jako srodki zwilzajace
moga by¢ zastosowane np. s6l sodowa kwasu butylonaftalenosulfonowego, znana jako Nekalina S,
s61 sodowa kwasu dwubutylonaftalenosulfonowego, znana pod nazwg Nekal BX lub s6l sodowa
sulfobursztynianu dwu-2-etyloheksylowego, znana jako Zwilzacz SBO. Jako $rodki o dziataniu
przeciwpylnym moga by¢ przykltadowo stosowane §rodki oparte na olejach mineralnych lub
silikonowych, np. mieszanina oleju wrzecionowego z emulgatorem niejonowym, znana pod nazwg
Olan G. Srodki barwiace w postaci ptynu moga by¢ sporzadzone jako roztwory lub dyspersje w
uktadach wodnych, wodno-rozpuszczalnikowych lub rozpuszczalnikowych. Jako rozpuszczalniki
moga by¢ uzywane np glikole mono-, dwu i trjetylenowe, ich etery i estry, polikole, mono-, dwu i
tréjetanoloaniliny, N-metylopirolidon, kwasy mréwkowy, octowy, propionowy, dwumetylofor-
mamid i dioksan. Formy plynne moga zawieraé ponadto substancje hydrotropowe i/lub okre§lone
powyzej Srodki dyspergujace i zwilzajace i/lub srodki biobdjcze i/lub §rodki stabilizujgce pH. Jako
substancje hydrotropowe moga by¢ stosowane np. mocznik, tiomocznik, ich pochodne metylowe,
kaprolaktam, ksylenosulfonian sodowy, amidy kwasowe. Jako $rodki biobdjcze moga by¢ uzyte
pochodne krezoli jak np p-chloro-m-krezol, znany pod nazwa Raschid.

Otrzymywane $rodki barwiace maja zadana koncentracj¢ barwng, w formie proszkéw sg
niepylne, odznaczaja si¢ bardzo dobra rozpuszczalno$cia w zimnej i goracej wodzie i mogg by¢
stosowane takze w kompozycjach zinnymi §rodkami barwigcymi, zawierajacymi barwniki metalo-



137035 3

kompleksowe, kwasowe, bezposrednie lub zawiesinowe, do barwienia metodami okresowymi lub
ciaglymi i do druku widkien poliamidowych i proteinowych oraz mieszanek tych widkien zinnymi
rodzajami widkien oraz do barwienia skory.

Wynalazek ilustruja, nie ograniczajac jego zakresu nastgpujace przykiady, w ktdrych czesci i
procenty oznaczaja cz¢Sci 1 procenty wagowe, a stopnie temperatury podano w stopniach
Celsjusza:

Przyktad I. 30,4 cz¢sci zasadowego siarczanu chromu, zawierajacego 25% Cr203 rozpu-
szcza si¢ w 350 czgsciach wody, dodaje 19,0 czgsci 85% kwasu mroéwkowego i ogrzewa do
temperatury 95-100°. Po 30 minutach ogrzewania w tej temperaturze dodaje si¢ 42,4 cz¢sci
barwnika o wzorze 2, po rozmieszaniu rozcienicza dodatkiem 700 cz¢$ci wody i nastawia pH na ok.
2,0 przez wprowadzenie kwasu siarkowego. Cato$¢ ogrzewa si¢ w temperaturze ok. 120° pod
ci$nieniem w czasie 2 godzin. Osad kompleksu chromowego typu 1: 1 odfiltrowuje si¢ i uzyskang
past¢ rozprowadza w 500 czg¢sciach wody. Nastawia si¢ pH zawiesiny na ok. 7,0 dodatkiem tugu
sodowego 30% i wprowadza 41,6 czg¢$ci barwnika monoazowego o wzorze 3. Mieszaning reakcyjng
ogrzewa si¢ do temperatury 80° i miesza w tej temperaturze w czasie | godziny, utrzymujac
pH =6-7. Uzyskany roztw6r asymetrycznego barwnika chromokompleksowego o wzorze 1 suszy
si¢ w suszarni rozpylowej przy temperaturze powietrza na wlocie 150-160°, a na wylocie -70-80°.
Otrzymuje si¢ ciemnobrunatny proszek barwiacy welng, poliamid i skér¢ na kolor czerwony o
odcieniu niebieskim.

Przyktad II. 30,4 cz¢sci zasadowego octanu chromu, zawierajacego 25% Cr,03 rozpuszcza
si¢ w 350 czgSciach wody, dodaje 19,0 czgsci kwasu mrowkowego 85% i ogrzewa do temperatury
95-100°. Po ogrzaniu w tej temperaturze w czasie 30 minut dodaje si¢ 41,6 cz¢Sci barwnika
monoazowego o wzorze 3, rozciencza dodatkiem 700 czgs$ci wody i nastawia kwasem siarkowym
pH na ok. 2,0. Cato$¢ ogrzewa si¢ pod ci$nieniem w temperaturze 120-130°C w czasie 6 godzin.
Osad kompleksu chromowego typu 1:1 odfiltrowuje si¢, uzyskana past¢ rozprowadza w 500
czgSciach wody i nastawia pH zawiesiny na ok. 7,0 dodatkiem ugu sodowego 30%. Wprowadza si¢
do zawiesiny 42,4 czgéci barwnika monoazowego o wzorze 2 i mieszaning reakcyjng ogrzewa w
temperaturze 80-85° w czasie 1,5 godziny, utrzymujac pH = 6-7. Uzyskany roztwér asymetrycznego
barwnika chromokompleksowego o wzorze 1 suszy si¢ owiewowo w temperaturze 80-85°. Otrzy-
muje si¢ kruchy ciemnobrunatny produkt, ktory barwi wiékna poliamidowe, welng oraz skére na
kolor czerwony o odcieniu niebieskim.

Przyktad III Postgpuje si¢ sposobem opisanym w przykiadzie I i do uzyskanego roztworu
asymetrycznego barwnika chromokompleksowego o wzorze 1 dodaje 15,0 czgéci bezwodnego
siarczanu sodowego oraz 1,0 czg¢$ci Olanu G. Wytworzona mieszaning suszy si¢ w suszarni.
Otrzymuje si¢ produkt w postaci §rodka barwiagcego o ustalonej koncentracji farbiarskiej ktory
stanowi ciemnobrunatny, niepylny proszek.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposé6b otrzymwania nowego asymetrycznego barwnika chromokompleksowego typu 1: 2
o wzorze 1, znamienny tym, ze kompleks chromowy typu 1 : 1 barwnika monoazowego o wzorze 2
poddaje sig¢ reakcji z barwnikiem monoazowym o wzorze 3, uzytym w iloSci rGwnomolowej lub w
ilo$ci bliskiej ilosci rownomolowej, w §rodowisku wodnym przy pH = 5,0-10,0, korzystnie 6,0-7,0,
w temperaturze powyzej 70°C, a nastgpnie wyodr¢bnia utworzony barwnik asymetryczny
chromokompleksowy.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze asymetryczny barwnik chromokompleksowy
wyodrebnia si¢ przez wysuszenie mieszaniny poreakcyjnej. _

3. Spos6b wedlug zastrz. 2, znamienny tym, Ze asymetryczny barwnik chromokompleksowy
wyodrg¢bnia si¢ przez suszenie mieszaniny poreakcyjnej w suszarni rozpylowej, ewentualnie po’
uprzednim dodaniu tej mieszaniny §rodka wypetniajacego (Srodkédw wypetniajacych) i/lub §rodka
o dzialaniu dyspergujacym i zwilzajacym i/lub $rodka antypylnego.

- 4. Sposéb otrzymywania nowego asymetrycznego barwnika chromokompleksowego typu
1:2 o wzorze 1, znamienny tym, ze kompleks chromowy typu 1:1 barwnika monoazowego o
wzorze 3 poddaje sig reakcji z barwnikiem monoazowym o wzorze 2, uzytym w ilosci réwnomolo-
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wej lub w ilosci bliskiej rownomolowej, w §rodowisku wodnym przy pH = 5,0-10,0, korzystnie
6,0-7,0, w temperaturze powyzej 70°C, a nast¢pnie wyodrgbnia utworzony asymetryczny barwnik
chromokompleksowy.

5. Sposob wedtug zastrz. 4, znamienny tym, ze asymetryczny barwnik chromokompleksowy
wyodrgbnia si¢ przez wysuszenie mieszaniny poreakcyjnej.

6. Sposob wedtug zastrz. 5, znamienny tym, ze asymetryczny barwnik chromokompleksowy
wyodrg¢bnia si¢ przez suszenie mieszaniny poreakcyjnej w suszarni rozpylowej, po ewentualnym
dodaniu do tej mieszaniny $rodka wypetniajacego (Srodkéw wypetniajacych) i/lub $rodka o
dziataniu dyspergujacym i zwilzajacym i/lub srodka antypylnego.
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