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Sposéb otrzymywania czerwonych barwnikéw monoazowych

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania czerwonych barwnikéw monoazowych o ogolnym
wzorze przedstawionym na rysunku, w ktérym X oznacza grupe metylowga lub grupe etylowa.

Znany sposéb otrzymywania tego typu barwnikéw polega na bezposrednim dwuazowaniu N-alkiloani-
lidu kwasu ortanilowego w roztworze lub w zawiesinie w kwasnym srodowisku wodnym i sprzeganiu z roztwo-
rem kwasu 2-amino-8-naftolo- 6-sulfonowego w srodowisku kwasu octowego w obecnosci octanu sodowego.
Wytworzone w powyzszy sposéb barwniki zawierajg tak duze ilosci zanieczyszczenn powstajacych w wyniku
reakcji ubocznych przebiegajacych podczas procesu sprzegania, ze praktycznie nie nadaja si¢ one do stosowania
bez dodatkowego procesu oczyszczania. Oczyszczanie to polega na rozpuszczeniu gotowych barwnikéw po
procesie ich syntezy w wodzie i ponownym wytraceniu z roztworu przez dodanie chlorku sodowego. Taki sposéb
postepowania powoduje jednak znaczne zanieczyszczenie barwnikéw chlorkiem sodowym. ktérego obecnosé
powoduje pogorszenie rozpuszczalnosci w wodzie produktu fmalnego i uniemozliwia sporzadzanie z tych barwni-
kéw stezonych ptynnych preparatéw barwiacych.

Sposobem wedtug wynalazku N-alkiloanilid kwasu ortanilowego stapia si¢ i ptynng mase wylewa sie do
stezonego kwasu solnego, po czym wytracony w postaci chlorowodorku anilid poddaje si¢ dwuazowaniu.
Otrzymany zwigzek dwuazoniowy sprzega si¢ kwasem 2-amino-8- naftolo-6- sulfonowym w obecnosci chlorku
sodowego w srodowisku wodnym o wartosci pH 1. Wyodrebniony ze srodowiska reakcji barwnik, rozpuszcza sig
w wodzie w temperaturze 40—80°C z dodatkiem weglanu sodowego przy pH okolo 7 i wytraca z uzyskanego
roztworu dziataniem weglanu sodowego, Wydzielony w postaci ptynnej zywicy barwnik oddziela si¢ od
roztworu macierzystego, ponownie rozpuszcza w wodzie z dodatkiem srodka przeciwpylnego i suszy w suszarni
rozpytowej lub przeprowadza w postac stezonego plynnego preparatu barwiacego, dodajac niejonowe srodki
powierzchniowoczynne, korzystnie etery poliglikolowe, tréjetanoloaming, sél kuchenng i wodg¢. Otrzymane
sposobem wedtug wynalazku barwniki charakteryzujg si¢ dobra rozpuszczalnoscia w wodzie, wynoszaca 150 g/,
a wskutek praktycznie catkowitego usunigcia soli nieorganicznych i barwnych zanieczyszczeri z masy produktu
koricowego stanowia wartosciowy produkt do zabarwienia na kolor czerwony widkien wetnianych i poliamido-
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wych. Barwniki przeprowadzone w postaé stgzonego ptynnego preparatu barwiacego posiadaja wysoka koncen-
tracje i nie sedymentuja w czasie przechowywania.

Wynalazek. ilustrujg nastepujace przyktady, w ktérych czesci iprocenty oznaczaja czesci iprocenty
wagowe, a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza:

Przyktad I 26,2 czesci 100% N-metyloanilidu kwasu ortanilowego stapia si¢ w temperaturze okoto
60° do konsystencji ptynnej i podczas mieszania wylewa si¢ do 127 czeéci 30% roztworu kwasu solnego.
Uzyskany klarowny roztwdr miesza si¢ do wytracenia zawiesiny chlorowodorku N-metyloanilidu kwasu
ortanilowego, po czym chtodzi si¢ do temperatury 0—5° przez dodanie do niej 180 czesci lodu, dwuazuje za
pomoca 6,9 czesci azotynu sodowego w postaci 30% wodnego roztworu i poddaje uzyskana maseg filtrowaniu.
Otrzymany roztwor zwigzku dwuazoniowego chtodzi si¢ lodem do temperatury 0—5° i wkrapla do niego roztwér -
sktadnika biernego otrzymany przez rozpuszczenie 23,9 czesci kwasu 2-amino-8- naftolo-6- sulfonowego w 66
czgsciach wody z dodatkiem 8 czesci weglanu sodowego. Po wkropleniu roztworu sktadnika biernego dodaje sig
do powstatej zawiesiny 88 czesci chlorku sodowego, co stanowi 10% w stosunku do objgtosci masy reakcyjnej
idalej kontynuuje mieszanie w ciagu 6—8 godzin, po czym uzyskang zawiesing filtruje si¢. Wydzielony osad
barwnika po odfiltrowaniu rozpuszcza si¢ w 720 czesciach wody z dodatkiem 7,2 czesci weglanu sodowego
i ogrzewa do temperatury okoto 60°. Z uzyskanego klarownego roztworu wydziela si¢ barwnik przez szybkie
dodanie 14,4 czesci weglanu sodowego. Zawiesing chtodzi si¢ przeponowo do temperatury okoto 30°,
a wydzielony w postaci ptynnej Zywicy barwnik oddziela si¢ od roztworu. Otrzymuje si¢ okoto 150 czesci pasty
barwnika zawierajacej 2% chlorku sodowego.

Przyktad II. Postgpujac sposobem opisanym w przykladzie I, stosuje si¢ zamiast 26,2 czesci
N-metyloanilidu kwasu ortanilowego, 27,6 czesci N-etyloanilidu kwasu ortanilowego. Otrzymuije si¢ 155 czesci
pasty barwnika zawierajacej 2% chlorku sodowego.

Przyktad III Pastg barwnika otrzymang sposobem opisanym w przyktadzie I, rozpuszcza si¢- w 460
czgsciach wody w temperaturze okoto 60° z dodatkiem 0,5% w stosunku do ilosci suchego barwnika srodka
przeciwpylnego Olanu G po czym chtodzi si¢ otrzymany roztwér do temperatury okoto 30° i suszy w suszarni
rozpylowe;j.

Przyktad IV.Do 7,8 czesci barwnika w postaci zywicy o zawartosci 46% suchej substancji, otrzyma-
nego sposobem opisanym w przyktadzie I dodaje si¢: 1,04 czesci glikolu polioksyetylowanego (Polikol 400),
0,26 czesci tréjetanoloaminy, 0,26 czesci soli kuchennej i 0,37 czgsci wody. Catos¢ homogenizuje sie¢ w ciagu 1
godziny, po czym mase ogrzewa si¢ do temperatury 55—60° i homogenizuje dalej 1 godzing. Otrzymuije sig 12,7
czgsci plynnego preparatu o zawartosci 27,5% barwnika ikoncentracji 200/100 w stosunku do barwnika
w postaci proszku.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania czerwonych barwnikéw monoazowych na drodze dwuazowania N-alkiloanilidéw
kwasu ortanilowego i sprzegania uzyskanych zwiazkéw dwuazoniowych z kwasem 2-amino-8- naftolo-6 sulfono-
wym, znamienny tym, Ze N-alkiloanilid kwasu ortanilowego stapia si¢ do konsystencji ptynnej, wylewa
stopiong mase do stgzonego kwasu solnego, a wytracony w postaci chlorowodorku anilid poddaje dwuazowaniu,
nastepnie prowadzi proces sprz¢gania z wymienionym wyzej sktadnikiem biernym w obecnosci chlorku sod owe-
g0, po czym wyodrebniony ze &rodowiska reakcji barwnik rozpuszcza si¢ w wodzie w temperaturze 40—80°C
z dodatkiem weglanu sodowego w srodowisku o wartosci pH okoto 7 i wytraca z uzyskanego roztworu dziata-
niem weglanu sodowego, wydziela i rozpuszcza ponownie w wodzie z dodatkiem §rodka przeciwpylnego, po
czym suszy si¢ w suszarni rozpylowej lub przeprowadza w posta¢ ptynu przez dodanie niejonowego $rodka
powierzchniowoczynnego, korzystnie eteru poliglikolowego, tréjetanoloaminy, soli kuchennej i wody.
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