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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
nowych reaktywnych barwnikéw azowych o ogdlnym
wzorze 1, w ktérym R, oznacza grupe sulfonows,
karboksylowa, R, oznacza barwnik azowy, R, oznacza
atom wodoru lub chlorowca, grupe metylowa, alkoksy-
lowa, R, i R, oznaczaja jednocze$nie atom wodoru
lub reszte alkoholi alifatycznych, a n liczbe od 1—4.

Barwniki wytworzone sposobem wedlug wynalazku
maja szerokie zastosowanie do farbowania celulozo-
wych materialéw tekstylnych, takich jak bawelna,
len, jedwab wiskozowy oraz materialéw proteinowych
jak welna, wi6kna poliamidowe.

Znane s3 i szeroko stosowane rozpuszczalne w wo-
dzie reaktywne barwniki azowe, w Ktérych reaktywne
ugrupowania chloretriazynylowe zmodyfikowane jest
grupami aminowymi lub fenyloaminowymi, albo alki-
loferryloaminowymi oraz resztami Kkwaséw aminoety-
lenosulfonowych lub karboksylowych.

Speséb wytwarzania tych zwiazk6w polega réwnieZ
na poddaniu vochodnej dwwhydroksazolooirydonu-6
reakcji alkalicznej hydrolizy i sprzegnigciu otrzyma-
nego zwiazku ze zdwuazowanym produktem konden-
sacji  2,4,6-trojchlero-s-triazyny z dwuaminowa po-
chodng benzenu zawierajaca co najmniej jedna grupe
sulfenowa.

Wytworzony barwnik dwuchlorotriazynylowy pod-
daje si¢ procesowi kondensacji z fenolem lub alkilo-
fenolem.

Stwierdzono, Ze przez wprowadzenie do czasteczki
barwnika reaktywnego jako mederatora pochodanych
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aminobenzenosulfeamidowyeh uzysknje sie mowe barw-
niki, odznaczajace si¢ wysoka resktywnoscig i stop-
niem zwijzania barwnika oraz bardzo dobra odpor-
noscia na obrébke mokra.

Wedlug wynalazku rezpuszczalne w wodzie nowe
reaktywne barwniki azowe o ogélnym wzorze 1 wy-
twarza si¢ w wyniku reakcji kondensacji zwigzku o
ogl0lnym weorze 2, w ktérym R;, R, i w majg wyzej
podane znaczenie, z aminami aromstycinymi o og6l-
aym wzorze 3, w ktéorym R;, R, i R; majg wyzej po-
dane znaczenie. Proces kondensacji prowadzi si¢ w
obecnosci zwigzkéw wiazacych kwas, korzystaie 20%
roztworu sody w temperaturze 40—60°C priy pH=
7,5—8,5. ‘

Zwiazki wyjSciowe o ogllnym wzorze 2, w kt6-
rym R, R, i n maja wyZej podane znaczemie, wytwa-
rza si¢ peddajac reakcji kondensacji barwnik mono-
azowy o ogbélnym wzorze 4, w ktérym R, R, i n maja
wyzej podane znaczenie, z 2,4,6-tréjchlozo-s-toiazyns.
Zwigzki o ogllnym wzorze 2 wytwarza 8i¢ réwnieZ
przez skondensowanie skladnika biernego zawieraja~
cego grup¢ aminowa z 2,4,6-tréjchloro-s-triazyna, a
nast¢pnie przez sprzegniecic ofrzymanego zwigzkn
chlerotriazynylowego ze skladmikiem czyanym, albo
tez przez skondensowanie dwuaminy skladnika czyn-
nego z 2,4,6-tréjchloro-s-triazyna, a nast¢pnie dwuazo-
wanie po kondemsacji i sprzegniecie otrzymanego
zwiazku -chlorotriazynylowego ze skladmikiem bier-
nym.

Procesy kondensacji z 2,4,6-tréjchloro-s-triazyng pro-
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wadzi si¢ w znany sposéb w obecno$ci zwigzkéw wiz-
zacych kwas, Korzystnie 20% roztworu sody, w
temperaturze 0—10°C i pH=5—7,5. Przedmiotowe
barwniki azowe wyodre¢bnia si¢ w znany sposéb me-

4
toda suszenia rozpylowego lub stracania barwnika
w postaci jego soli sodowej przez dodanie do miesza-
niny reakcyjnej chlorku sodowego i odsaczenie oraz
wysuszenie powstalego osadu.

. . Tablica
Tablica podaje dalsze przyklady syntezy barwnikéw wytworzonych sposobem wedlug wynalazku zilustrowanym

w przykladach I—V. Kolory wybarwieni uzyskano na widknie celulozowym.

Przy- Skladnik czynny Skladnik bierny
klad barwnika barwnika Moderator Kolor
1 2 3 4 5
VI | kwas l-amino-3-acetyloami- | 1-(4’-sulfofenylo)-3-karbo- | N-etanolo-sulfoamino- czerwonoZolty
nobenzeno-6-sulfonowy ksypirazolon-5 -m-anilina N
VIL | kwas l-amino-3-acetyloami- | kwas 2-hydroksynaftaleno- | N,N-dwuetanolosulfoa- | oranzZowy
nobenzeno-6-sulfonowy -6,8-dwusulfonowy mido-p-anilina
VIII | kwas 2-aminonaftaleno-4,8- | kwas 2-N-metyloamino-5- | N,N-dwuetanolosulfoa- | czerwonooianZo-
-dwusulfonowy -hydroksynaftaleno-7-sul- | mido-p-anilina ) Zowy T
_ fonowy
IX | kwas 4-aminoacetanilido-2- | kwas 1-aminonaftaleno-3,6, | N-etanolosulfo-amino- szkarlatny
-sulfonowy 8-tréjsulfonowy -p-anilina
X kwas l-aminobenzeno-2- 1-amino-8-hydroksy nafta- | N,N-dwuetanolo-sulfo- | czerwony
-sulfonowy leno-4,6-dwusulfonowy -amino-p-anilina
XI | kwas 2-aminonaftaleno-4,8- | kwas 1-amino-8-hydroksy- | N,N-dwuetanolo-sulfo- | czerwony
-dwusulfonowy naftaleno-3,6-dwusulfono- | -amido p-anilina
wy
XII | aminobenzen kwas 1-amino-8-hydroksy- | N,N-dwuetanolo-sulfo- | niebiesko-
naftaleno-3,6-dwusulfono- | -amido p-anilina czerwony
wy
XIII | kwas 1-metylo-4-aminoben- | kwas 1-amino-8-hydroksy- | N,N-dwuetanolo-sulfo- | mocno niebiesko-
zeno-2-sulfonowy naftaleno-3,6-dwusulfono- -amido p-anilina czerwony
nowy
XIV | kwas l-amino-2-metyloben- | kwas 1-amino-8-hydroksy- | N,N-dwuetanolo-sulfo- | niebieskoczerwo-
zeno-4-sulfonowy naftaleno-3,6-dwusulfono- | -amido p-anilina ny
wy
XV kwas 1-aminobenzeno-4- kwas 1-amino-8-hydroksy- N-etanolosulfoamido- niebieskoczarny
-sulfonowy naftaleno-3,6-dwusulfo- p-anilina
nowy
XVI | kwas-4-aminoazobenzeno kwas 2 [4’-amino-2’-sulfo- N,N-dwuetanoloamido czarny
3,4-dwusulfonowy fenylo- (1’)-azo-8 [-hydro- m-anilina
ksynaftaleno-3,6-dwusulfo-
nowy

Wytworzone Ssposobem wedlug wynalazku barw-
niki “charakteryzuja . si¢ wysoka reaktywnoscia przy
réwnoczesnym stopniu zwijzania z wléknem wyno-
szgcym 75—80%. Ponadto wykazuja one wysoka
czysto$¢ odcieni, bardzo dobra tiwalo§¢ na s$wiatlo
i bardzo duza odporno$éé¢ na obre¢bke mokra.

Przedmiot wynalazku bliZzej objasniaja poniZsze
przyklady, w ktoérych czesci podano wagowo.

Przyktad I. 0,1 mola barwnika azowego o og6l-
nym wzorze 4, otrzymanego przez dwuazowanie kwa-
su l-amino-3-acetyloamino-6-sulfonowego i sprzeg-
ni¢cie otrzymanego ‘dwuazozwigzku 1 (2°,5’-dwuchloro-
-4’-sulfofenylo)-3-metylopirazolonu-5 i zmydlenie gru-
Py acetylowej w pozycji 3 ogélnie znanymi metodami,
rozpuszcza Si¢ w 400 czeéciach wody i kondensuje
z 18,4 cze¢éciami 2,4,6-tréjchloro-s-triazyny rozpuszczo-
nej w mieszaninie skladajacej si¢ z 50 czesciami wody,
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200 czeéei lodu i 2 czeéci $rodka emulgujacego np.:
siarczanowanych alkoholi tluszczowych w postaci soli
sodowej.

Proces kondensacji prowadzi si¢ przez okres 1—2
godzin przy pH=5—7,5 w temperaturze 0—5°C sto-
sujac do zoboj¢tniania wydzielajacego si¢ w $rodowisku
reakcji kwasu sfolnego 20%-owy roztwér sody. Nas-
t¢pnie do produktu pierwszej kondensacji dodaje si¢
22 czg¢Sci N,N-dwuetanolosulfoamidu p-aniliny roz-
puszczonej w 200 czedciach wody o temperaturze
60°C prowadzac druga kondensacj¢ w temperaturze
40—60°C w czasie 6—8 godz. przy pH=7,5—8,5.
Do zoboj¢tniania wydzielajacego sie¢ Kkwasu solnego
stosuje si¢ 20%-owy roztwér sody. Otrzymany barw-
nik wysala si¢ z mieszaniny poreakcyjnej dodajac 120
czedci chlorku potasowego, a nastepnie wyodrgbnia
przez ochlodzenie do 25°C, odfiltrowanie i wysuczenie
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w temperaturze 70—80°C. Barwnik moZe by¢ réw-
niez wydzielony z mieszaniny poreakcyjnej bez wy-
solenia przez wysuszenic na suszarni rozpylowej.

W wyniku przeprowadzonej syntezy otrzymuje si¢
80 czeSci barwnika utrwalajgcego si¢ na wildknie ce-
lulozowym na kolor zielonkawozélty z wydajnoscia
barwienia 80% najkorzystniej wobec 100 g kwasne-
go weglanu sodowego na 1 kg barwnika.

Przyktlad IL. 18,8 cze¢Sci kwasu m-fenylenodwu-
amino-p-sulfonowego rozpuszcza si¢ w 200 czesciach
wody i kondensuje z 18,4 czedciami 2,4,6-tréjchloro-s-
-triazyny, a nast¢pnie dwuazuje i sprz¢ga z 32,2 cz¢écia-
mi 1(2’,5’-dwuchloro-4’-sulfofenylo)-3-metylogirazolo-
nu-5 znanymi metodami. Otrzymany barwnik o ogol-
nym wzorze 2 poddaje si¢ reakcji kondensacji z 22
cz¢éciami N,N-dwuetanolo-sulfoamidu p-aniliny w spo-
86b jak w przykladzie I. W wyniku reakcji otrzymuje
si¢ 80 cze¢dci barwnika reaktywnego o ogélnym wzorze 1
utrwalajacego si¢ na wibknie celulozowym 2z wydaj-
noécia 75% na kolor zielonkawo-Z6lty. Proces wy-
barwienia wi6kna prowadzi si¢ wobec 100 g kwas$-
nego we¢glanu sodowego na 1 kg barwnika.

Przyktad III. 0,1 mola
otrzymanego przez Sprze¢ganie dwuazozwigzku kwasu
1-aminobenzeno-2-sulfonowego z kwasem 1l-amino-8-
~hydroksynaftaleno-4,6-dwusulfonowym kondensuje si¢
jak w przykladzie I z 18,4 cze¢§ciami 2,4,6-tréjchloro-s-
~triazyny. Otrzymany barwnik azowy kondensuje si¢
powtérnie z 22,0 cz¢Sciami N,N-dwuetanolosulfoa-
midem p-aniliny zachowujac warunki reskcji identycz-
ne jak w przykladzie I. W wyniku syntezy otrzymuje si¢
85 czeSci barwnika reaktywnego utrwalajgcego si¢ na
wlbknie celulozowym z 809% wydajnoscia na kolor
26tto-czerwony. Proces wybarwiania prowadzi si¢ naj-
korzystniej wobec 100 g kwasnego weglanu sodowego
na 1 kg barwnika. .

Przyktad IV. 31,9 czeéci kwasu l-amino-8-
~hydroksy- naftaleno = 4,6 - dwusulfonowego kondensuje
si¢ jak w przykladzie I z 18,4 cze$ciami 2,4,6-tr6j-
chloro-s-triazyny i nast¢pnie sprzega z dwuazozwiaz-
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kiem kwasu l-aminobenzeno-2-sulfonowego znanymi
metodami. Otrzymany zwigzek kondensuje si¢ z 22
cze$ciami N,N-dwuetanolosulfoamido-p-aniliny. W wy-
niku syntezy otrzymuje si¢ 85 czefci barwnika 1eaktyw-
nego o ogélnym wzorze 1 utrwalajacego si¢ na wi6knie
celulozowym z wydajnoécia 80% na kolor zéltoczer-
wony. Proces wybarwiania wlékna prowadzi si¢ wo-
bec 100 g kwasnego weglanu sodowego na 1 kg barw-
nika.

Przyktad V. 0,1 mola barwnika azowego otrzy-
manego przez Sprz¢ganie dwuazozwiazku kwasu 1-
-aminobenzeno-2-sulfonowego z kwasem l-acetyloami-
no-8-hydroksy naftaleno-4,6-dwusulfonowego oraz po
zmydleniu grupy acylowej w pozycji 1 znanymi me-
todami, kondensuje si¢ z 2,4,6-tréjchloro-s-triazyna
i N,N-dwuetanolosulfoamido-p-aniling analogicznie jak
w pr:ykladzie II. W wyniku syntezy otrzymuje si¢
85 czeSci barwnika reaktywnego o ogélnym wzorze
1 utrwalajacego si¢ na wl6knie celulozowym z wy-
dajnoscia 80% na kolor zélto-czerwony. Proces wy-
barwiania wlékna prowadzi si¢ wobec 100 g kwas-

nego -weglanu sodowego na 1 kg barwnika. |

Zastrzezenia patentowe

1. -Sposéb wytwarzania nowych rozpuszczalnych
w wodzie reaktywnych barwnikéw azowych o ogél-
nym wzorze 1, w ktérym R, oznacza grup¢ sulfonowa,
karboksylowa, R, oznacza barwnik azowy, R, ozna-
cza atom wodoru lub chlorowca, grup¢ metylows,
alkoksylows, R, i R; oznaczaja jednoczeénie atom wo-
doru lub reszt¢ alkoholu alifatycznego, a n liczbe od
1—4, znamienny tym, Ze zwisaek o ogélnym wzorze 2,
w ktérym R,, R, i n maja wyZej podane znaczenie,
poddaje si¢ reakcji kondensacji z aminami aromatycz-
nymi o ogélnym wzorze 3, w ktérym R,, R, i R; ma-
ja wyzej podane znaczenie, w obecnofci zwiazkéw
wigZacych kwas.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
reakcje kondensacji prowadzi si¢ przy pH=7,5—8,5,
korzystnie w obecno$ci wodnego roztworu sody.
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