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Wykryto, ze mozna otrzymywaé barw-
niki, zawierajace chrom, z barwnikéw azo-
wych, wytworzonych przez sprzezenie dwu-
azowanych kwaséw o-oksyaminonaftaleno-
sulfonowych, niezawierajacych grupy ni-
trowej, z 2-oksynaftalenem, jezeli te barw-
niki azowe poddaije sig¢ dzialaniu alkalicz-
nych srodkéw chromujacych i zwiazkow or-
ganicznych, zawierajacych grupy hydro-
ksylowe.

Do wytwarzania barwnikéw azowych,
stuzacych w sposobie niniejszym jako pro-
dukty wyjsciowe, mozna stosowaé np. dwu-
azowany kwas I-amino-2-oksynaftaleno-4-

sulfonowy; dwuazowany kwas 2-amino-I-
oksynaftaleno - £ - sulfonowy; dwuazowany
kwas I-amino-2-oksynaftaleno-4,8-dwusul-
fonowy; dwuazowany kwas chloro- wzgled-
nie bromo- I-amino-2-oksynaftaleno-4-sulfo-
nowy; 2-oksynaftalen, jak réwniez jego
produkty podstawienia, jak np. chloro-,
bromo-, metylo- i alkoksy-2-oksymaftalen.

Traktowanie barwnikéw azowych alka-
licznemi srodkami chromujacemi i zwiaz-
kami organicznemi, zawierajacemi grupy
hydroksylowe, jak np. wielowartosciowemi
alkoholami i fenolami (np. gliceryna, kwa-
sem. galusowym), garbnikami, réznego ro-
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dzaju cukrami, pochodnemi blonnika (np.
lugami siarczynowemi)
terjalami - ligninowemi,
dzaé w ten sposéb, iz sole chromowe i nad-
miar roztworu wodorotlenku potasowcowe-
go, jak np. lugu sodowego i potasowego,
ogrzewa si¢ wraz ze zwiazkami organicz-
nemi, zawierajacemi grupy hydroksylowe, i
barwnikami azowemi w naczyniach otwar-
tych lub pod cisnieniem w obecnosci lub w
nieobecnosci odpowiednich dodatkéw, mnp.
rozpuszczalnych soli, ndeorganicznych lub
organicznych i innych substancyj. Pod
wzgledem zdolnosci ba.rwlema barwnikow
azowych, zawierajacych’chrom i otrzymy-
wanych wedlug sposobu niniejszego, jest
szczegblnie korzystny sposéb prowadze-
. nia pracy, wedlug ktérego na barwniki
azowe dziala sie zwigzkami zespolonemi,
tworzacemi si¢ przez dzialanie zwiazkow
organicznych, zawierajacych grupy hydro-
ksylowe, na alkaliczne zawiesiny wodoro-
tlenku chromowego.

Stosunek ilosci barwnikéw azowych do
ilosci alkalicznych $rodkéw chromujacych,
jak réwniez i stosunek ilosciowy tych srod-
kéw do ilosci zwigzkéw organicznych, za-
wierajacych grupy hydroksylowe, moze si¢
wahaé w szerokich granicach; ponadto moz-
na réwniez zmieniaé w sposéb najroz-
maitszy czas trwania obrébki, jak réwniez
stezenie lugow potasowcowych.

Zawierajace chrom barwniki, barwiace
wlékna zwierzece na odcienie blgkitu ma-
rynarskiego, jakie mozna otrzymaé we-
dtug sposobu miniejszego, barwia zaréwno
z kapieli kwasu siarkowego, jak réwniez,
co jest szczegélnie korzystne, sposobem
wedlug patentu Nr 20068, lub z kapieli far-
bierskich, zawierajacych oprécz kwaséw
‘nieorganicznych réwniez i kwasy aroma-
tyczne. Te, zawierajace chrom barwniki, w
przeciwieristwie do' znanych dotychczas
barwnikéw tej grupy, barwigcych wiékna
zwierzece na odcienie podobne, daja réw-
nomierne wybarwienia réwniez w przy-

jak réwniez ma-
Zna przeprowa- -

padku wytwarzania odcieni mocnych i sa
trwale pod kazdym wzgledem, zwlaszcza
sa odporne ma tarcie. Zapomoca S[posobu
wedlug wynalazku niniejszego udalo sie
przeprowadzié¢ bardzo tanie produkty, nie-
biesko barwiace, znane jako barwmiki azo-
we, otrzymywane z dwuazowanych kwa-
s6w o-oksyaminonaftalenosulfonowych, nie-
zawierajacych grup nitrowych, i oksynafta-
lenéw, w bardzo tanie zwiazki chromowe,
barwiace trwale na kolor bigkitu marynmar-
skiego, co wedlug znanych spesobéw chro-
mowania, stosowanych do barwnikow tej
grupy, bylo dotychczas niemozliwe.
.Preyktad I. Do roztworu chrominu w
glicerynie, otrzymanego z 25,6 czesci wa-
gowych Cr,0, w postaci 11,5%-owej pa-
sty wodorotlenku chromowego, 120 czesci
wagowych wodorotlenku potasowego (90% -
owego) i 43 czeéci wagowych gliceryny
(90% -owej),” dodaje si¢ po ochlodzeniu
do 40—50°C, mieszajac, 208 czesci wago-
wych (w postaci 30%-owej pasty) barw-
nika azowego, otrzymanego przez sprzeze-
nie dwuazowanego kwasu I-amino-2-oksy-
naftaleno-4-sulfonowego z 2-oksynaftale-
nem (jego sola jednosodowa). Z poczatku
ogrzewa sie mieszaning reakcyjng powoli,
mieszajac, w: temperaturze 75—80°C i tem-
perature te utrzymuje w ciggu 3 godzin,
poczem ogrzewa si¢ ja w ciagu 6 — 8 go-
dzin w temperaturze 80 — 85°C. Nastep-
nie rozciericza si¢ ja woda do 3000 czesci
objetosciowych, zobojetnia, mieszajac do-
kladnie, 10% -owym roztworem kwasu sol-
nego, nastawia kwasem mréwkowym do od-
czynu stabo kwasnego wzgledem lakmusu

i po odsaczeniu nieznacznych ilosci zanie-

czyszczeri odparowuje w prézni do sucha.
Otrzymany barwnik chromowany barwi
welne z kapieli kwasu organicznego i siar-
kowego mna odcienie blekitu marynarskie-
go o wybitnej odpornosci i dobrej barwie
w $wietle sztucznem (wieczorowem).
Barwniki chromowane, zachowujace si¢
podobnie pod wzgledem farbierskim, moz-



na otrzymaé, stosujgc zamiast barwnika
azowego, wytworzonego przez sprzgzenie
dwuazowanego kwasu I-amino-2-oksynaf-
taleno-4-sulfonowego z 2-oksynaftalenem,
barwniki azowe, wytworzone z kwasu chlo-
ro- wzglednie bromo-1-amino-2-oksy-naf-
taleno-4-sulfonowego i 2-oksynaftalenu.

Przyktad II. W 135 czeéciach wagowych
lugu sodowego (30%-owego) rozpuszcza
sie, po dodaniu 6 czesci wagowych cukru,
54,3 czesci wagowych pasty wodorotlenku
chromowego o zawartosci 14% Cr,0,, od-
powiadajacej 7,6 czeéciom wagowym
Cr,0;, w temperaturze 80—90°C. Po ochlo-
dzeniu do 50°C dodaje si¢ w postaci oko-
to 30%-owej pasty 41,6 czesci wagowych
barwnika azowego, otrzymanego przez
sprzezenie dwuazowanego kwasu I-amino-
2-oksynaftaleno-4-sulfonowego z 2-oksy-
naftalenem (jego sola jednosodowa) i, mie-
szajac, ogrzewa w ciagu 2 godzin w tempe-
raturze 75—80°C, poczem w ciggu 8 godzin
w temperaturze 85—90°C. Niebiesko zabar-
wiona mieszaning reakcyjna nastepnie roz-
ciericza si¢ zimna woda do okolo 500 czesci
objetosciowych, zobojetnia ostroznie 10% -
wym roztworem kwasu solnego, nastepnie
zakwasza 5 czeSciami wagowemi kwasu
mréwkowego, odsacza od nadmiaru chro-
mu i barwnik, zawierajacy chrom, wysala.

Otrzymany barwnik rozpuszcza sie
bardzo latwo w wodzie, dajac roztwor
czarno-niebieski; barwi on welne z kapieli
kwasu organicznego i siarkowego na od-
cienie btekitu marynarskiego o bardzo do-
brej odpornosci.

Przyktad III. Do 675 czesci wagowych
pasty z barwnika azowego, wytworzonego
przez sprze¢zenie dwuazowanego kwasu I-
amino-2-oksynaftaleno-4-sulfonowego z 2-
oksynaftalenem, zawierajacej 138,6 czesci
wagowych barwnika, dodaje si¢ 50 czesci
wagowych 30% -owego lugu sodowego. W
miedzyczasie przygotowuje si¢ roztwor
chrominu w sposéb nastepujacy. Mieszani-
‘ne 42 czesci wagowych 90%-owego roz-

tworu wodoroilenku potasowego i 90 cze-
$ci wagowych 30% -owego lugu sodowego
dodaje si¢ do 12% -owej pasty wodorotlen-
ku chromowego, zawierajacej 19,0 czesci
wagowych Cr,0,, i rozpuszcza w tempera-
turze 60—70°C. Do mieszaniny reakcyjnej
dodaje si¢ ponadto 35 czeéci wagowych
siarczynowego tugu blonnika i mieszanine
wytworzona wlewa, mieszajac, do roztworu
barwnika. Po dodaniu 46 cze$ci wagowych
krystalicznego octanu sodowego powstala
mieszaning ogrzewa sig, mieszajac, poczat-
kowo w ciagu ckoto 3 godzin w tempera-
turze 75—80°C, poczem w ciggu 3 godzin
w temperaturze 90—100°C. Utworzony roz-
twor niebieskawo-czarny rozciericza si¢ ta-
ka sama objetoscia wody, zobojetnia 5—
10% -owym kwasem mineralnym i po od-
saczeniu nieznacznych ilosci zanieczy-
szczeni odparowtije w prézni do sucha. Po-
wstaly zwiazek chromowy jest to niebie-
sko-szary proszek, ktéry rozpuszcza sie w
wodzie, dajac roztwér, zabarwiony niebie-
sko o0 czerwonym dichroizmie. W 10%-
owym roztworze sody i 10%-owym lugu
sodowym barwnik rozpuszcza sie (w lugu
sodowym trudno), dajac réwniez roztwér,
zabarwiony niebiesko.

Przyklad IV. Do $wiezo przygotowane-
go roztworu chrominu potasowego, otrzy-
manego przez zmieszanie i zagotowanie
70 czesci wagowych 8% -owej pasty wodo-
rotlenku chromowego, odpowiadajacych
5,6 czesci wagowych Cr,0,, 13 czeéci wa~
gowych kwasu galusowego i 48 czesci wa-
gowych 90% -owego wodorotlenku potasow-
cowego, wprowadza si¢ w postaci 20%-
owej pasty 41 czeéci wagowych barwnika
azowego, otrzymanego z dwuazowanego
kwasu I-amino-2-oksynaftaleno-4-sulfono-
wego przez sprzezenie z 2-oksynaftalenem.
Mieszanine reakcyjna ogrzewa sie, miesza-
jac, w ciagu 6 godzin w temperaturze 80—
90°C, poczem jeszcze w ciagu 2 godzin w
temperaturze 90—100°C. Nastepnie roz-
cieicza si¢ ja zimng woda do 500 czesci



objgtosciowych, zobejeinia bardzo roxcien-
czonym kwasem selnym i odparowu»ye w
progmi do sucha.

Wytworzony barwnik, zawierajacy
chrom, jest to fiotlkowo-czarny proezek,
rozpuszczajgcy si¢ w wodzie z zabarwie-
niem fiolkowem o moceym czerwonym di-
ohroizmie. W 10% -owym roztworze sody i
10% -owym lugu sodowym rezpuszcza sie
on, dajac roziwdr niebiesko-fiolkowy, w
stezonym za§ kwasie siarkowym — niebie-
skawo-czarny. Barwi on welne z kapieli
kwasu organicznego i siarkowego na od-
cienie blekitu marynarskiego o bardze do-
brej eodpormosci.

Przyktad V. Roztwér chreminu potaso-
wego, otrzymanego przez zmieszanie 44 cze-
$ci wagowych 90% -owego wodorotlenku
potasowcowego i 67 czesci wagowych wo-
derotlenku chromowego w postaci 8%-
owej pasty, odpowiadajacego 5,4 czesci
wagowych Cr,0,, zadaje si¢ 20 czesciami
wagowemi siarczynowego lugu blonnika,
wprowadza, mieszajac, 41,6 czeséci wago-
wych barwnika azowego, oirzymanego
przez sprzezZenie dwuazowanego kwasu -
amino-2-oksynaftaleno-4-sulfonowego z 2-
oksynaftalenem, w postaci 20% -oewej pasty
i mieszaning reakcyjna ogrzewa w ciagu
6 godzin w temperaturze 80—90°C, poczem
w ciggu 2 godzin w temperaturze 90—
100°C. Nastepnie mieszanine te rozcienicza
sie 300 czesciami wagowemi wody, odsa-
cza od nieznacznej iloéci nierozpuszczal-
aych skladnikow, zobojetnia bardzo roz-
cieficzonym kwasem solnym i wydziela, do-
dajac soli kuchennej, barwnik, zawieraja-
¢y chrom. Po wysuszeniu jest to fiotkowo-
czaray proszek, ktéry rozpuszcza sie w wo-
dzie, dajac roztwér niebieski o mocno
czerwonym dichroizmie. W 10% -owym roz-
tworze sody, 10% -owym roztworze wodoro-
tlenku sodowego, jak réwmiez w stezonym
kwasie siarkowym barwnik rozpuszcza sie,
dajac roztwér niebieski. Barwi on welne z
kapieli kwasu organicznego i siarkowego na

edcienie ‘blekitn marymarskiego o wybitnej

odpornosci.
Przyklad VI. 11,2 czesci wagowych
barwwika azowego, otrzymanego z chloro-

wanego zwigzku dwuazowego, otrzymane-
go przez sprzezenie kwasu J-amino-2-
oksynaftaleno-¢-sulfonowego z 2-oksynaf-
talenem, wprowadza si¢ do roztworu chro-
minu potasowego, Swiezo przygotowanego
w postaci pasty 8%-owej z 18 czesci wa-
gowych wodorotlenku chromowege, odpo-
wiadajacych 1,44 czgsci wagowych Cr,0,,
11 czesci wagewych 90% -owego wodoro-
tlenku potasowcowego i 3 czesci wagowych
cukru. Mieszanine reakcyjna ogrzewa sig,
mieszajac, w ciggu 6 godzin w temperatu-
rze 80—90°C, poczem jeszcze w ciagu 2 go-
dzin w temperaturze 90—160°C. Nastepnie
rozciericza si¢ ja zimna woda do 100 cze-
$ci objetosciowych i powstaly barwnik, za-
wierajacy chrom, wydziela, zobojetniajgc
bardzo rozciericzonym Lkwasem solnym.
Stanowi on fiotkowo-szary, proszek, kitory
rozpuszcza sie w wodzie, dajac roztwor,
zabarwiony niebiesko o czerwonym di-
chroizmie. W 10% -owym roztworze sody: i
10% -owym lugu sodowym rozpuszcza si¢
on z zabarwieniem fiolkowem, w stezonym
kwasie siarkowym — z zabarwieniem aie-
bieskiem o czerwonym dichroizmie. Barwi
on welne z kapieli kwasu orgamicznego i
siarkowego ‘ma odcienie blekitu marynar-
sktego o bardzo dobrej odpornosci.
Przyktad VII. Z 16,5 czesci wagowych
wodorotlenku chromowego - w postaci 8% -
owej pasty, odpowiadajacych 1,33 czesci
wagowych Cr,0,, 27 czesci wagowych 30% -
owego lugu sodowego i 2 czesci wagowych
gliceryny, przygotowuje si¢ roztwér chro-
minu, do ktérego wprowadza si¢ 12,4 czesci
wagowych barwnika azowegoe, wytworzone-
go przez sprzezenie bromowanego dwuazo-
zwiazku kwasu -amino-2-oksynaftaleno-4-
sulfonowego z 2-oksynaftalenem. Mieszani-
ne reakcyjng rozcienicza si¢ 20 ceesciami
wagowemi wody, ogrzewa, mieszajac, w cia-



gu 6 godzin w temperaturze 80—90°C, po-
czem w ciagu 2 godzin w temperaturze
90—100°C. Powstaly barwnik, zawierajacy
chrom, wydziela si¢ przez zobojgtnienie
stopu bardzo rozcieficzonym kwasem siar-
kowym. Po wysuszeniu stanowi on szaro-
czarny proszek, rozpuszczajacy si¢ w wo-
dzie z zabarwieniem niebieskiem. W 10% -
owym  roztworze sody jest on nierozpu-
szczalny, w 10% -owym lugu sodowym roz-
puszczaja si¢ jego Slady z zabarwieniem
fiotkowem.

W stezonym kwasie siarkowym barwnik
ten rozpuszcza sie, dajac roztwér, zabar-
wiony niebieske o czerwonym dichroizmie.
Barwi on welng z kapieli kwasu organicz-
nego i siarkowego na odcienie blekitu ma-
rynarskiego o dobrej odpornosci.

Przyktad VIII. Do roztworu chrominu
potasowego, zawierajacego 104 czesci wa-
gowych worodotlenku chromowego w po-
staci 8% -owej pasty, odpowiadajacych 8,32
czesci wagowych Cr,0, 60 czesci wago-
wych 90% -owego roztworu wodorotlenku
potasowcowego i 10 czesci wagowych cu-
kru, wprowadza si¢ 52 czesci wagowych
barwnika azowego, otrzymanego z dwuazo-
wanego kwasu 2-amino-I-oksynaftaleno-
4,8-dwusulfonowego i 2-oksynaftalenu. Mie-
szaning reakcyjna rozciericza si¢ 30 czescia-
mi wagowemi wody i ogrzewa, mieszajac, w
ciaggu 6 godzin w temperaturze 80—90°C i
nastepnie w ciagu 2 godzin w temperaturze
90—100°C. Woéwcezas rozciericza sie ja 200
czeéciami wagowemi wody zimnej, zobo-
jetnia bardzo rozciericzonym kwasem mi-
neralnym i odparowuje w prézni do sucha.
Otrzymuje si¢ barwnik, zawierajacy chrom,
jako fiotkowo-czarny proszek, latwo roz-
puszczajacy sie w wodzie i dajacy roztwér,
zabarwiony niebiesko o czerwonym di-
chroizmie. W 10%-owym roztworze sody
rozpuszcza si¢ on, réwniez dajac roztwoér
czerwonawo-niebieski, podczas gdy roztwor
w 10%-owym lugu sodowym jest zabar-
wiony fiotkowo. W stezonym kwasie siar-

kowym rozpuszcza si¢ barwnik, dajac troz-
twoér, zabarwiony czarno z odcieniem nie-
bieskawym. Barwi on welne z kapieli kwa-
su organicznego i siarkowego na-odcienie
blekitu marynarskiego o wybitnej odpor-
nosci. . 5 .

Przyklad IX. 20,8 czesci wagowych
barwnika azowego, otrzymanego przez
sprzezenie dwuazowanego kwasu 2-amino-
1-oksynaftaleno-4-sulfonowego z 2-oksy-
naftalenem, wprowadza si¢ do s$wiezo
przygotowanego roztworu chrominu sodo-
wego, otrzymanego przez zmieszanie i za-
gotowanie 42,5 czesci wagowych wodoro-
tlenku chromowego w postaci 8% -owej pa-
sty, odpowiadajacych 3,42 czesciom wago-
wym Cr,0,, 80 cze¢sci wagowych 30% -owe-
go lugu sodowego i 7 czesci wagowych
90% -owej gliceryny. Mieszajac, ogrzewa
si¢ mieszaning reakcyjna w ciggu 6 godzin
w temperaturze 80—90°C, poczem w ciagu
2 godzin w temperaturze 90—100°C, na-
stepnie rozciericza zimna woda do 300 cze-
$ci objetosciowych i zobojetnia bardzo roz-
cieficzonym kwasem siarkowym. Barwnik,
zawierajacy chrom, wydziela si¢ przez do-
danie soli kuchennej. Jest to po wysusze-
niu szaro-fiotkkowy proszek, rozpuszczaja-
cy si¢ w wodzie i 10%-owym roztworze
sody z zabarwieniem czerwono-fiotkowem o
mocno czerwonym dichroizmie. W 10%-
owym lugu sodowym rozpuszcza si¢ om,
dajac roztwér zabarwiony fiolkowo, ze ste-
zonym kwasem siarkowym daje roztwér,
zabarwiony czarno - niebieskawo - zielono.
Barwi on welne z kapieli kwasu organicz-
nego i siarkowego na odcienie czerwonawe-
go blekitu marymarskiego o wybitnej od-
pornosci.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb wytwarzania barwnikéw, za-
wierajacych chrom, z barwnikéw azowych,
wytworzonych przez sprzezenie dwuazo-
wanych kwaséw o-oksyaminonaftaleno-



sulfonowych, niezawierajacych grupy nitro-
wej, z 2-oksynaftalenem, znamienny tem,
Zze na wymienione barwniki azowe dziala
si¢ alkalicznemi $§rodkami chromujacemi i
zwigzkami organicznemi, zawierajacemi
grupy hydroksylowe.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tem, Ze na wymienione barwniki azowe
dziala si¢ zwiazkami zespolonemi, ktére
wytwarza si¢ dzialaniem zwigzkow orga-

nicznych, zawierajacych grupy hydroksy-
lowe, na alkaliczne zawiesiny wodorotlen-
ku chromowego.
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