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Sposób wytwarzania nowych barwników antrachinonowych

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
nowych barwników szeregu antrachinonowego, za¬
wierających co najmniej dwie grupy nadające im
rozpuszczalność w wodzie i odpowiadających ogól¬
nemu wzorowi 1, w którym X oznacza podstawio- 5
ną dwoma atomami chlorowca resztę propionylową
lub resztę a-bromoakrylową, a Z oznacza atom
wodoru lub grupę sulfonową.

Sposobem według wynalazku barwniki antrachi-
nonowe o wzorze 2, w którym Z ma wyżej po- 10
dane znaczenie, acyluje się za pomocą bezwod¬
nika lub halogenku kwasu a, ^-dwuchlorowco-
propionowego albo za pomocą halogenku kwasu
a-bromoakrylowego.

W barwnikach antrachinonowych tego rodzaju 15
bierze się jako materiał wyjściowy pod uwagę
kwas l-amino-4-(3'-amino-2', 4', 6'-trójmetylofeny-
loamino (-antrachinono-2,5,-dwusulfonowy oraz od¬
powiedni kwas -2,5', 6-trójsulfonowy.

Jako bezwodniki i halogenki stosuje się na przy- 20
kład bezwodnik kwasu a, /?-dwuchloropropionowe-
go, a zwłaszcza chlorki i bromki kwasu a, /?-dwu-
bromopropionowego i kwasu a-bromoakrylowego.

Acylowanie zgodnie z wynalazkiem wspomnia¬
nych barwników antrachinonowych tymi bezwod- 25
nikami lub halogenkami prowadzi się korzystnie
w obecności środków wiążących kwas, jak octan
sodowy, wodorotlenek sodowy lub węglan sodowy,
korzystnie w środowisku wodnym. Często wskaza¬
ne jest stosowanie nadmiaru użytego środka acy- 30

lującego i prowadzenie acylowania w środowisku
o wartości pH = 5—8.

W przypadku stosowania jako środka acylujące-
go pochodnych kwasu «, /?-dwubromopropionowego
można ewentualnie otrzymany produkt acylowa¬
nia poddać reakcji odszczepienia bromowodoru
przez działanie alkaliami. Otrzymuje się wtedy
barwnik o wzorze 1, w którym X oznacza resztę
a-bromoakrylową. Tak na przykład barwnik
o wzorze 3, w którym n = 1 lub 2, można trakto¬
wać środkami alkalicznymi, zwłaszcza wodoro¬
tlenkami metali alkalicznych, korzystnie w tem¬
peraturze pokojowej, przy czym powstaje odpo¬
wiednia pochodna a-bromoakrylowa, którą wy-
osabnia się metodami jako takie znanymi.

Związki o wzorze 1 otrzymywane sposobem we¬
dług wynalazku są związkami nowymi. Są to
cenne barwniki, nadające się do barwienia i dru¬
kowania różnych materiałów, na przykład ma¬
teriałów zawierających grupy wodorotlenowe
o budowie włóknistej, jak naturalna i regenero¬
wana celuloza, a zwłaszcza materiałów tekstyl¬
nych zawierających azot, jak jedwab, wełna lub
włókna poliamidowe i superpoliuretanowe. Barwi
się korzystnie w obecności środków pomocniczych,
na przykład środków wyrównujących będących
produktami przyłączenia wyższych amin alifa¬
tycznych i tlenku etylenu. Otrzymane wybar-
wienia i druki wyróżniają się szczególną czy¬
stością odcieni, bardzo dobrą odpornością na dzia-
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łanie światła i wyjątkowo dobrą odpornością
na obróbkę mokrą.

Wynalazek jest bliżej wyjaśniony w niżej po¬
danych przykładach, w których o ile inaczej nie
zaznaczono, części oznaczają części wagowe, a pro¬
centy — procenty wagowe, przy czym stosunek
między częściami wagowymi a objętościowymi
jest taki jak między gramami i cm8.

Przykład I. 53,1 części kwasu l-amino-4-
-(5/-amińo-2>, 4', 6'-trójmetylofenyloamino)- antra-
chinono-2,3'-dwusulfonowego rozpuszcza się w 500

* fezęściach wody o temperaturze 0—5°C, zawiera-
'*- Jącej 20 części objętościowych 10 n wodorotlenku

sodowego, po czym roztwór zobojętnia się. Po do¬
daniu 14,3 części kwaśnego węglanu sodowego
wkrapla się powoli, mieszając, 31,2 części chlorku
a, /?-dwubromopropionylowego, utrzymując mie¬
szaninę w temperaturze poniżej 5°C przez doda¬
wanie lodu.

Po ukończeniu acylowania barwnik wysala się
100 częściami chlorku sodowego, oddziela przez
odsączenie i suszy w temperaturze 80—90°C.
Otrzymuje się ciemnoniebieski proszek rozpusz¬
czalny w wodzie, barwiący wełnę na żywe odcie¬
nie niebieskie, trwałe na obróbkę mokrą.

Przykład II. 53,1 części kwasu l-amino-4-
-(5'-amino-2', 4', 6'-trójmetyloamino)-antrachino-
no-2,3'-dwusulfonowego rozpuszcza się w 500
częściach wody o temperaturze 0—5°C, zawierają¬
cej 20 części objętościowych 10 n wodorotlenku so¬
dowego i' roztwór zobojętnia. Do roztworu dodaje
się 14,5 części kwaśnego węglanu sodowego i wkra¬
pla przy silnym mieszaniu 27,8 części bromku kwa¬
su a-bromoakrylowego", utrzymując mieszaninę
w temperaturze 0—5°C przez dodawanie lodu. Po
zakończonym acylowaniu wysala się barwnik
100 częściami chlorku sodowego, odsącza i su¬
szy pod zmniejszonym ciśnieniem w temperatu¬
rze 60—70°C. Otrzymuje się rozpuszczalny w wo¬
dzie, ciemnoniebieski proszek, który barwi wełnę
na czyste odcienie niebieskie, trwałe na obróbkę
mokrą.
Przykład III. 78,5 części barwnika otrzyma¬

nego w sposób opisany w przykładzie I rozpuszcza
się w 500 częściach wody, dodaje 12 części objęto¬
ściowych 10 n wodorotlenku sodowego nastawiając
wartość pH = 12—13 i miesza się w ciągu 20 mi¬

erni t w 'temperaturze pokojowej, a następnie zobo¬
jętnia ponownie przez dodanie około 10 części
objętościowych 2 n kwasu solnego do wartości
pH = 7. Otrzymany barwnik wysala się 100 częścia¬
mi chlorku sodowego, odsącza i suszy pod zmniej¬
szonym ciśnieniem w temperaturze 60—70°C. Od¬
powiada on barwnikowi otrzymanemu w sposób
opisany w przykładzie II.

Przepis farbiarski. W kąpieli farbiarskiej zawie¬
rającej w 3000 częściach wody 10 części krystalicz¬
nego siarczanu sodowego, 6 części 40°/o kwasu octo¬
wego, 0,5 części opisanego niżej środka wyrównują¬
cego będącego związkiem przyłączeniowym oleilo-

aminy i tlenku etylenu oraz 2 części barwnika
opisanego w przykładzie I, zanurza się w tempera¬
turze 50—80°C 100 części przędzy wełnianej. W cią¬
gu pół godziny ogrzewa się kąpiel do wrzenia

5 i utrzymuje we wrzeniu w ciągu 1 godziny, na¬
stępnie płucze się wełnę i suszy. Otrzymuje się
równomierne, niebieskie wybarwienie.

Środek wyrównujący otrzymuje się następu¬
jąco. 100 części technicznej oleioloaminy trak-

io tuje się 1 częścią silnie rozdrobnionego sodu
i ogrzewa do temperatury 140°C, a następnie
w temperaturze 135—140 °C wprowadza tlenek
etylenu. Gdy wchłanianie tlenku etylenu szybko
wzrasta, obniża się temperaturę do 120—12^°

15 i kontynuuje wprowadzanie aż do wchłonięcia
113 części tlenku etylenu. Tak otrzymany produkt
rozpuszcza się w wodzie praktycznie zupełnie kla¬
rownie.

Przykład IV. 61,1 części kwasu l-amino-4-
20 -(5'-amino-2', 4', 6'-trójmetylofenyloamino)-antrachi-

nono-2, 6, 3'-trójsulfonowego rozpuszcza się w 500
częściach wody o temperaturze 0—5°C z dodat¬
kiem 30 części objętościowych 10 n wodoro¬
tlenku sodowego i roztwór zobojętnia. Po do-

25 daniu 14,3 części kwaśnego węglanu sodowego
miesza się powoli- i wkrapla 31,2 części chlorku
a, /?-dwubromopropionylowego, dodając lód tak,
aby utrzymać temperaturę mieszaniny poniżej
5°C. Po zakończonym acylowaniu wysala się

so barwnik chlorkiem sodowym, odsącza go i suszy
w temperaturze 80—90°C. Otrzymuje się rozpusz¬
czalny w wodzie ciemnoniebieski proszek, który
barwi wełnę na żywe odcienie niebieskie, trwałe
na mokrą obróbkę.

35 Jeżeli zamiast kwasu l-amino-4-(5'-amino-2', 4',
6' - trójmetylofenyloamino)-antrachinono-2,6,3'-trój-
sulfonowego stosuje się kwas l-amino-4-(5'-ami-
no-2', 4', 6'-trójmetylofenyloamino)-antrachinono-
2, 5, 3'-trójsulfonowy lub kwas l-amino-4-(5'-ami-

• 40 no-2/, 4', 6'-trójmetylofenyloamino)-antrachinono-
2', 8, 3'-trójsulfonowy albo mieszaninę obu tych
kwasów trójsulfonowych, to uzyskuje się barwni¬
ki o podobnych właściwościach.

45 Zastrzeżenie patentowe
Sposób wytwarzania nowych barwników antra-

chinonowych o wzorze 1, w którym X oznacza
podstawioną dwoma atomami chlorowca resztę

50 propionylową lub resztę a-bromoakrylową, a Z
oznacza atom wodoru lub grupę sulfonową, zna¬
mienny tym, że barwnik antrachinonowy o wzo¬
rze 2, w którym Z ma wyżej podane znacze¬
nie, acyluje się za pomocą bezwodnika lub

55 halogenku kwasu a, ^-dwuchlorowcopropionowego
lub za pomocą halogenku kwasu a-bromoakrylo¬
wego, przy czym w przypadku stosowania jako
środka acylującego pochodnej kwasu a, ^-dwubro-
mopropionowego, otrzymany produkt acylowania

60 ewentualnie poddaje się reakcji odszczepienia bro-
mowodoru za pomocą działania alkaliami.
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