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Sposéb otrzymywania oranzowego barwnika stilbenowego

1 .
Przedmiotem wynalazku jest sposoéb otrzymy-
wania oranzowego barwnika stilbenowego znane-
go jako C. I. Direct Orange 37/40265, w polskiej
nomenklaturze handrowej — jako Oranz heliono-
wy 3RL. .
Znanym sposobem otrzymuje sie omawiany
barwnik drogg kondensacji 1 mola kwasu 4,4~
-dwunitrostilbeno-2,2’-dwusulfonowego w $rodowi-
ssku wodno-alkalicznym od tugu sodowego o ste-
zeniu 0,95—1,20, moli tugu/dem? roztworu, w- tem-
peraturze powyzej 100°C w ciggu 10—20 godzin
z 1 molem. barwnika monoazowego .otrzymanego
przez sprzeganie 1 mola zdwuazowanego kwasu
sulfanilowego z 1,02—1,06 mola p-krezydyny w
Srodowisku kwasnym o pH 4—6,5 utrzymywanym
przez wkraplanie roztworu sody, w temperaturze
10—20°C, w ciggu 10—I18 godzin. Po zakonhczeniu
reakcji kondensacji otrzymany barwnik poddaje
sie dzialaniu substancji o charakterze redukuja-
co-utleniajgcym typu glukozy, siarczku sodowego
lub podchlorynu sodowego, a nastepnie zobojet-
nia, wysala, odfiltrowuje i suszy w suszarni ow.e-
wowej oraz standaryzuje na barwnik typowy.
Przy prowadzeniu reakcji sprzegania okreslo-
nym wyzej sposobem, w temperaturze 10—20°C,
koniecznym jest stosowanie nadmiaru p-krezy-
dyny, ktéry w okreSlonych wyzej warunkach zo-
staje zaokludowany przez barwnik monoazo-
wy. Obecna
na p-krezydyna wchodzi w

dalszym etapie
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w barwniku monoazowym wol- -
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syntezy omawianego oranzowego barwnika
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stil-
benowego w uboczng reakeje kondensacji z kiwa-
sem 4,4’-d'wunitrostilbeno-2,2’-dwusulfonowym.
Powstaje w ten .sposdb trudno rozpuszczalny pro-

.dukt uboczny, ktérego .obecnosé¢ w wytworzonym

barwniku powoduje znaczne obnizenie jego ja-

-ko$ci, wyrazajgce sie pogorszeniem czystosci od-

cienia oraz zwigkszong zawarto$cia w barwniku,
czesci nierozpuszezalnych, wynoszgca wokoto 1%
wagowego, co .powoduje obnizenie rozpuszczalno-
$ci barwnika w wodzie, ktéra w tych warunkach
wynosi 51 g/dcms. ) : -

Sposobem wedlug wynalazku w reakcji sprze-
gania stosuje sie na 1 mol p-krezydyny 1—1,08
mola zdwuazowanego kwasu sulfanilowego i pro-
wadzi sprzeganie w temperaturze 45—65°C przy
pH 1,0—38, a w reakcji kondensacji stosuje sie
1,0—1,06 mola kwasu 4,4’-dwunitrostiibeno-22’-
-dwusulfonowego i prowadzi reakcje w Srodowis-
ku zawierajgcym 1,25—2 moli lugu/dems roztwo-
nu. Otrzymang zawiesing zobojetnia sie, wysala,
odfiltrowuje i suszy w suszarni owiewowej albo
poddaje, po zobojetnieniu i dodaniu $rodkéw prze-

ciwpylnych, bezposrednio suszeniu w suszarni
rozpytowej.
Otrzymuje sie czysty barwnik w©o zawartosci

czeSci nierozpuszezalnych ponizej 02% i rozpu-
szczalnos$ci w wodzie wynoszacej 91 g/dcms. Wy-
dajno$é syntezy przekracza o okolo 7% wydaj-
no§é syntezy prowadzonej znanym sposobem.
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Sposéb wedtug wynalazku pozwala poza tym na
wyeliminowanie z procesu syntezy barwnika eta-
pu jego obréokki sukistancjami o charakterze re-
dukujgco-utleniajagcym oraz — <czieki czystosci
-ofrzymywanego tyxm'spcmbesm tarwnika — etapu
odfiltrowywania gotowego  prociktu, jezeli zasto-
suje sie suszarnie rozpylows.

Wynalazek ilustruja nastepujgce przyklaly, w
ktérych czeéci oznaczajg czesci wagowe, a siop-
nie temperatury podano w stopniach Celsjusza:

Przykltad I. Do roztwsru zawierajacego 300
czeSci wody, 27,4 czesci p-krezydyny i 24 czedci
kwasu soinego, o temperaturze 70° i pH 28 do-
«daje sie szybko, przy ciaglym mieszaniu 520 cze-
Sci roztworu wodnej zawiesiny dwuazozwigzku
kwasu sulfanilowego o temperaturze 10—15°,
otrzymanego znanym sposobem przez zdwuazowa-
nie 34,6 czesci kwasu sulfanilowego w 200 cze-
sciach wody, 100 czeSciach lodu i 63,5 czeSeiach
kwasu solnego, przy uzyciu 13,8 czesci azotynu so-
du. Temperatura mieszaniny obniza si¢ do 50°, a
pH — do 15. W czasie 15 minut dodaje se,
ogrzewajac mieszanine do 60°, 16 czesci weglanu
sodu do osiggniecia pH 28. Barwnlk wypada z
‘roztworu. Po uplywie 1,5 godziny, gdy nie stwier-
dza sie obecnoSci p-krezydyny i dwuazozwigzku,
odfiltrowuje si¢ wytrgcony barwnik. Otrzymuje
sie 61,2 czeSci barwnika meonoazowego o grubo-
Jkrystalicznej piaskowej . budowie, barwy stalowo-
szarej. Nastepnie paste barwnika monoazowego
przy cigglym mieszaniu aduje sie do 500 czesSci
‘wody z 86 czesciami kwasu 4,4-dwunitvostilbeno-
-2,2"-dwusulfonowego i po uruchomieniu ogrzewa-
nia dodaje si¢ porcjami 64 czesci 100% lugu sodo-
wego. Mieszanine ogrzewa sie do 102° i miesza
w ciggu 6,5 godziny, po czym dodaje sie do niej
" 250 czesei zimnej wody I 157 czeéci kwasu sol-
nego, a nastepmie wysala soly kuchenng w ilo-
Sci ¥5% w stesunku do objetosei masy reakeyj-
‘nej, odsgeza, suszy i standaryzuje w znany spo-
~8bb. Otrzymuje sie 374 czgsei barwnika typo-
“Wego.

Przykiad J. Do rextworu zawierajacego 300

-eagfei wody, 274 czesci pkrezydyny i 24 caedci
kwasu solnego, o temperaturze 55° i pH 18 do-
daje sie przy uruehemiomymr mieszadle w spoesb
eigely w czasie 1 godziny 526 czreSei wodmej za-
‘wiesiny dwuazozwigzku kwasu suifanilowego oirzy-
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manego sposobem oméwionym w - przykladzie - I,
z jednoczesnym dozowaniem 16 czedci weglanu
sodu, utrzymujac pH masy reakcyjnej pH w gra-
nicach 2,7—29, a temperature — w granicach
50—60°. W trakcie procesu barwnik monoazowy
wypada z roztworu. Po 15 minutach od zakon-
czenia dozowania zawiesiny dwuazozwigzku, gdy
nie stwierdzi sie obecnodci p-krezydyny ani dwu-
azozwigzku kwasu sulfaniiowego odfiltrowuje sie
wytragcony barwnik. Otrzymuje sig 625 czesci
barwnika monoazowego o grubokrystalicznej pia-
skowej budowie barwy stalowoszarej. Proces
kondensacji i wydzielania barwnika prowadzi sie
sposokem cpisanym w' przykladzie I. Otrzymuje
sie 377 czesci barwnika tyrowego.

Przyktad III, Pcstepuje sie sposobem opi-
sanym w przykiladzie I, przy czym po zakoncze-
niu syntezy i zobojetnieniu masy poreakcyjnej do-
daje sie do niej 4 czesci srodka przeciwpylnego
(Olanu UN) i kieruje zawiesing do suszarni roz-
pytowej. Po wysuszeniu otrzymuje sie 380 czesci
barwnika typowego.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania oranzowego barwnika
stilcenowego rozpuszczalnego w wodzie, na dro-
dze sprzegania zcwuazowanego kwasu sulfanilo-
wego z p-krezydyng w Srodowisku kwasnym
i nastepnej Kondensacji wytworzcmego barwnika
monoazowego z kwasem 44’-dwunitrostilbeno-
-2,2’-dwusulfonowym w $rodowisku a'kalicznym
od lugu sodowego lub potasowego w temperatu-
rze powyzej 100°C, ewentualnego fiitrowan:ia oraz
suszenia otrzymanego barwnika, znamienny tym,
ze w reakcji sprzegamia sbosuje sie na 1 mol
p-krezydyny 1—1,08 moia z2dwuazowanego kwasu
suHanildwego i prowadzi sprz¢ganie w fempera-
turze 45—65°C przy pH 1038, a w reakcji kon-
densacji stosuje sic 1,0—3,06 mola kwasu 44'-
-dwunitrostilbeno-2,2"-dwusulfonowego i prowadezi
realcje w Srodowisku zawierajgeym 1,252 mo-
1 ugujdemd roatwroru.

2. Spos6b weddug zasirz. 1, rnamienny fym, Ze
suszenie otrzywnamege barwnika prowadzi sie dro-
g3 bezposredniego suszenia zobojetnionej zawie-
simy otrzymanef w wyniku syntezy, z dedatkiem
drodica przeciwpylnege, w suszarni rozpylwej.
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