POLSKA  |OPIS PATENTOWY/| 78709

"“{{:3\:2““ PATENTU TYMCZASOWEGO

Patent tymczasowy dodatkowy Kl. 224,29/28
do patentu

Zgtoszono:  16.11.1972 (P. 158879)

Pierwszeristwo: . MKP* C09b 29/28

URZAD
PAI E " I n wv v Zgtoszenie ogloszono:  30.09.1973
PRL

Opis patentowy opublikowano: 30.06.1975

Twoércy wynalazku: Marian Ignatowicz, Zdzistaw Zaremba, J6zef Pudtowski, Eugeniusz Klusek,
Wtadystaw Poptawski, Alina Ciemieniewska
Uprawniony z patentu tymczasowego: Zaktady Przemystu Barwnikéw ,,Boruta”,
Zgierz (Polska)

Sposéb wytwarzania nierozpuszczalnej w wodzie czerwieni azowej

Przedmiotem wynalazku jest sposb wytwarzania nowego nierozpuszczalnego w wodzie barwnika mono-
azowego barwigcego wtdkno poliestrowe na kolor czerwony.

Dotychczas nie znano dyspersyjnych barwnikéw azowych, w ktérych sktadnikami biernymi bytyby
acetyloaminonaftole.

Nowy barwnik jest chromatograficznie jednorodnym zwiazkiem chemicznym o nazwie 1-acetyloamino-8-
-(4-nitrobenzeno)-azo-7-naftol o temperaturze topnienia 248—250°C. Jest on warto$ciowym barwnikiem do °
barwienia i drukowania wtdkien poliestrowych z zawiesiny wodnej, szczegdlnie odznacza sie¢ dobrym powinowac-
twem do tych wi6kien. Stosuje sie go jako zwigzek jednorodny oraz w postaci mieszanek barwnikoéw.

Stwierdzono, Ze otrzymuje si¢ nowy nierozpuszczalny w wodzie monoazowy barwnik, jeZeli zdwuazowang
4-nitroaniling podda si¢ sprzeganiu z 1-acetyloamino-7-naftolen. Dwuazowanie chlorowodorku 4-nitroaniliny
prowadzi si¢ w srodowisku wodnym w obecnosci kwaséw mineralnych przy uzyciu azotynu sodowego w tempe-
raturze 0—5°C. Sprzeganie prowadzi sie przy stopniowym dodawaniu do wodnego alkalicznego roztworu
1-acetylo-amino-7-naftolu kwasny roztwoér soli dwuazoniowej w temperaturze 0—4°C. Sprzeganie prowadzi sie
celowo przy wartosci pH 4 do 8 przy czym warto$¢ te nastawia sie przez dodawanie substancji buforowych
wptywajacych na szybkos$é sprzegania takich jak np. octanéw metali alkalicznych, amonu oraz wodorotlenkéw
metali alkalicznych i amonu. Zbyt duzy uzyty nadmiar wodorotlenku sodu lub podwyzszenie temperatury przy
sprzeganiu powodujg zmydlenie grupy acetylowej, azatem wytworzenje barwnika monoazowego powstatego
w wyniku sprzegania chlorku dwuazoniowego 4-nitro-aniliny z 1-amino-7-hydroksy-naftalenem, ktéry jest barw-
nikiem dyspersyjnym o barwie brunatnej. Po reakcji sprzegania utworzony barwnik mozna oddzielié z mieszani-
ny reakcyjnej przez odsaczenie, poniewaz praktycznie jest on nierozpuszczalny w wodzie.

Barwnik otrzymany sposobem wedfug wynalazku stosuje si¢ do barwienia korzystnie w postaci silnie
rozdrobnionej i barwi z dodatkiem srodkéw dyspergujacych jak mydto, tugi posiarczynowe lub syntetyczne
$rodki piorace albo kombinacje réznych srodkéw zwilzajacych i dyspergujgcych. Korzystne jest przerpowadzenie
___ brzed barwieniem barwnika w preparat farbiarski, zawierajacy srodek dyspergujacy i silnie rozdrobniony barwnik
" wtakiej postaci, Ze przy rozciericzeniu preparatu wodg, otrzymuje si¢ drobng zawiesine.
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Nowy barwnik otrzymany sposobem wedtug wynalazku po przeprowadzeniu go w postaci zdyspergowanq
' ﬁadaje sie¢ do barwienia syntetycznych wiékien zwtaszcza wytworzonych z aromatycznych poliestréw. Podczas
barwienia tym barwnikiem nie wystepu;e niepozadane zjawisko osadzania sie jego na powierzchni wtékna. Barwi
sig korzystnie w obecnosci rodkéw pomocniczych na przyktad srodk 6w wyréwnujacych, bedacych produktami
przytaczenia wyzszych amin alifatycznych i tlenku etylenu. Otrzymuje si¢ intensywne wybarwienie czerwieni
odporne na $wiatto i sublimacje i odznaczajgce si¢ bardzo dobrg egalizacjg.
Sposéb wedtug wynalazku wyjasnla blizej ponizszy przyktad, w ktdrym czesci i procenty oznaczajq czesci
i procenty wagowe.
Przyktad: 31,2 czesci 4-n|tman|lmy rozpuszcza sie w 200 czesciach wody, zakwaszonej 69 cze$ciami
30% kwasu solnego ozigbia lodem do temperatury 0°C idwuazuje 13,8 czesciami azotynu sodu w postaci
1-normalnego wodnego roztworu. Po’ stwierdzeniu korica dwuazowania chlorek dwuazoniowy 4-nitroaniliny
odsacza sie od czesci nierozpuszczalnych. W drugim reaktorze 44 czesci 1-acetyloamino-7-naftolu rozpuszcza si¢ -
w roztworze 17,6 czesci wodorotlenku sodu w 880 czesciach wody iroztwér ten odsacza si¢ od czesni
nierozpuszczalnych. Do roztworu 1-acetyloamino-7-naftolu dodaje sie lodu do uzyskania temperatury 0°C
i nastepnie dodaje 60 czeéci octanu sodu. W zakresie temperatury 0—4°C powoli wkrapla si¢ dwuazozwiazek
dodajac jeszcze 40 czesci octanu sodu. Koniec sprzegania stwierdza si¢ brakiem dwuazozwigzku i nadmiarem
1-acetylo-amino-7-naftolu. W temperaturze pokojowej filtruje si¢ i przemywa woda osad barwnika. 370 czesci
pasty barwnika i 189 czesci produktu kondensacji kwasu 2-naftalenosulfonowego z formaling dysperguje sie¢ az
do uzyskania barwnika o dobrym rozdrobnieniu. Po wysuszeniu otrzymuje sie 252 czesci typowego barwnika.
Przyktad barwienia metoda ,, Thermosol’’: 30 czesci barwnika wytworzonego wedtug wynalazku miesza si¢
z 1- czesécig srodka zwilzajacego np. produktu kondensacji tlenku etylenu z alkilo-fenolem oraz z 20 czgsciami
srodka zapobiegajacego migracji podczas barwnienia (pochodne metakrylowe rozpuszczalne w wodzie) i catosé
uzupetnia woda do 998 czeéci. Po doktadnym wymieszaniu daqdaje sie 2 czesci 30% kwasu octowego.
Temperatura kapieli napawajacej wynosi 20 30°C. Tak przygotowana kapielg napawa si¢ tkaning, nastepnie
suszy w temperaturze 130°C w ciagu 5 mlnut po czym poddaje sie¢ procesowi dogrzewania w temp. 220°C
w ciggu 60 sekund. Po zakoriczeniu dogrzewania tkanine pierze sie¢ wedtug ogblnie znanych sposobéw,
a nastepnie suszy.

Zastrzeienie patentowe

Sposdb wytwarzania nierozpuszczalnej w wodzie czerwieni monoazowej do barwienia widkien poliestro-
wych, znamienny tym, 2e chlorek dwuazoniowy 4-nitroaniliny poddaje sie reakcji sprzegania z 1-acetylo-
amino-7-naftolenem, przy czym reakcje sprzegania prowadzi si¢ w temperaturze 0—4°C przy pH 4—8 w obec-
nosci octanéw metali alkalicznych i amonu oraz wodorotlenkéw metali alkalicznych i amonu.
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