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Spos6b wytwarzania srodka dyspergujacego dla barwnikow
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
$rodka dyspergujacego dla barwnikéw na drodze dwu-
etapowe] kondensacji krezoli z formaling i kwasem
2-naftolo-6-sulfonowym, przy czym w pierwszym etapie
kondensuje si¢ krezole z formaling w obecnos$ci siar-
" czynu sodowego, a mastgpnie uzyskany w ten sposob
produkt przejsciowy kondensuje si¢ w drugim etapie z
sola sodowa kwasu 2-naftolo-6-sulfonowego i z forma-
ling w obecnosci siarczynu sodowego i tugu sodowego.
Wedlug patentu nr 56114 znane jest otrzymywanie
$rodka dyspergujacego dla barwnikéw na drodze dwu-
etapowej kondensacji krezoli z formaling i kwasem
2-naftolo-6-sulfonowym w ten sposéb, ze w pierwszym
etapie stosunek wagowy 307% formaliny do krezolu wy-
nosi jak 10—20:21, przy czym mase reakcyjna ogrze-
wa si¢ w czasie 12 godzin przy cisnieniu wynoszacym
do 2 atm. do temperatury 122—125°C 2ze S$redniy
szybkoécia ogrzewania 6—10°C na godzing, przy czym
szybko$¢ ogmewania jest zmienna w podanych grani-
cach w zaleznoéci od rodzaju uzytego krezolu i tempe-
ratury wyjsciowej wsadu, a w drugim etapie na 21 cze-
§ci wagowych krezolu, uzytego w pierwszym etapie, sto-
suje si¢ 2,5—3 czesci wagowych soli sodowej kwasu
2-naftolo-6-sulfonowego, przy ozym mase reakcyjna
ogrzewa si¢ w ciagu okolo 6 godzin przy ci$nieniu nie
przekraczajacym 1,4 atm., do temperatury 112—118°C
ze §rednia szybkosoia ogrzewania 10—12°C na godzing,
zmienng w podanych gramicach w zaleznoéci od rodza-
ju krezolu, uzytego w pierwszym etapie.. W przypadku
uzycia orto- lub para-krezolu w pierwszym etapie ogrze-
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wanie prowadzi si¢ w ciagu 12 godzin ze $rednia szyb-
koscia 6—8°C na godzing, a w drugim etapie ogrzewa-
nie prowadzi si¢ ze $rednia szybkoscia 10°C na godzi-
ne. W przypadku uzycia technicznego krezolu, bedace-
go mieszaning izomer6w orto, meta, i para, zawiera-
jaca do 30% izomeru meta, w pierwszym etapie ogrze-
wanie prowadzi si¢ w ciagu 12 godzin ze $rednia szyb-
koscia okoto 8—10°C na godzing, a w drugim etapie
ogrzewanie prowadzi si¢ ze $rednia szybkoscia okoto
12°C na godzing.

Sposobem tym mozna otrzymywaé $rodek dysperguja-
cy dla barwnik6w przy uzyciu jako produktu wyjscio-
wego orto- lub parakrezolu albo technicznego krezolu,
bedacego mieszaning izomeréw orto, meta i para, za-
wierajaca do 30% izomeru meta. Sposobu tego nie
mozna natomiast stosowaé¢ do wytwarzania $rodka dys-
pergujacego z czystego metakrezolu lub z techmicznego
krezolu, zawierajacego powyzej 30% izomeru meta.

Stwierdzono, ze sposob, bedacy przedmiotem patentu
nr 56114, mozna udoskonali¢ przez odpowiedni dobor
parametréw takich, jak temperatura i czas ogrzewania,
a takze ci$nienie w obu etapach kondensacji oraz sto-
sunek wagowy 30% formaliny do krezolu w pierwszym
etapie i stosunek wagowy soli sodowej kwasu 2-nafto-
lo-6-sulfonowego i 30% tugu sodowego w drugim eta-
pie kondensacji. Udoskonalenie to ma na celu umozli-
wienie stosowania jako produktu wyjsciowego czystego
metakrezolu lub technicznego krezolu, bedacego mie--
szaning izomeréw orto, meta i para, zawierajaca powy-
zej 30% izomeru meta, przy réwnoczesnym uzyskaniu
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§rodka sdysperguj@odgo dla barwnikéw, odznaczajacego

si¢ odpowiednimi wtasciwosciami. Cel taki mozZna osiag-
naé przez prowadzenie reakcji w sposob zapobiegajacy
zbyt daleko posunigtej kondensacji metakrezolu, bar-
dziej aktywnego od pozostatych izomeréw.

Sposobem wedtug wynalazku $rodek dyspexrgu;zpcy dla
barwnikéw otrzymuje si¢ na drodze dwuetapowej kon-
densacji krezoli z formaling i kwasem 2-naftolo-6-sulfo-
nowym, przy <zym w pierwszym etapie kondensuje si¢
krezole z formalina w obecnosci siarczynu sodowego,
a nastepnie uzyskany w ten sposob produkt przejsciowy
kondensuje si¢ w drugim etapie z sola sodowa kwasu
2-naftolo-6-sulfonowego i z formalina w obecnodci siar-
czynu sodowego i tugu sodowego, ewentualnie bez tu-
gu — z tym, Ze jako substrat stosuje si¢ czysty meta-
krezol lub mieszaning krezoli o zawartosci powyzej 30 7%
izomeru meta.

W pierwszym etapie kondensacji stosunek wagowy
30% formaliny do krezolu wynosi jak 18—20:21. Mase
reakcyjna ogrzewa si¢ do temperatury 115—123°C, przy
czym zakres stosowanej temperatury waha si¢ w poda-
nych granicach w zalezno$ci od procentowej zawarto$ci
metakrezolu w substracie. Wigksza zawarto§¢ izomeru
meta powoduje konieczno$é szybszego ogrzewania masy
reakcyjnej oraz wymaga mizszej temperatury koncowej

" reakcji. Yaczny «czas ogmewania do  temperatury
115—123°C oraz utrzymywania w tej temperaturze wy-
nosi 6,5—8,5 godzin. Ogrzewanie do temperatury
-115—123°C prowadzi si¢ stopniowo. Do temperatury
90—95°C ogrzewa si¢ z $rednia szybkoscia 16—20°C
na godzing, przy czym w przypadku stosowania czyste-
go metakrezolu lub mieszaniny, zawierajacej powyzej
46 % tego izomeru, szybko$¢ ogrzewania do temperatu-
1y 90—95°C wynosi 20—24°C na godzing, a W przy-
padku stosowania mieszaniny krezoli o zawarto$ci izo-
meru meta 30—46% szybko§¢ ta wynosi 16—20°C na
godzine. Ogrzewanie do temperatury 90—95°C trwa
2—3 godzin, po czym utrzymuje si¢ mas¢ reakcyjna. w
tej temperaturze az do zaniku krezolu, co trwa 2,5—3,5
godzin. Po stwierdzeniu zaniku krezolu ogrzewa si¢
caloé¢ w ciggu 45 minut do 1,5 godziny do temperatury
115—123°C w taki sposob, by cisnienie w aparacie wy-
nosito 0,8—2 atm. W przypadku uzycia czystego meta-
krezolu lub mieszaniny, zawierajacej powyzej 46 % tego
izomeru, ogmewa si¢ mas¢ reakcyjna w ciagu 45 minut
do 1,5 godziny do temperatury 115—120°C i chtodzi
od razu do temperatury 30—50°C w celu miedopuszcze-

nia do powstawania trudnorozpuszczalnych  produktéw

ubocznych. W przypadku uzycia do syntezy mieszaniny
krezoli 0o zawarto$ci izomeru meta 30—46% ogrzewa
si¢ mase reakcyjna w ciagu 45 minut do 1,5 godziny do
temperatury 118—123°C i utmzymuje ja mnastepnie W
tych warunkach w ciagu 15 minut do 2 godzin, kon-
trolujac postgp reakcji za pomoca analizy chromato-
graficzne;j.

W drugim etapie kondensacji stosuje si¢ ma 21 czesci
wagowych krezolu, uzytego w pierwszym etapie, 2,5—3
cze$ci wagowych soli sodowej kwasu 2-naftolo-6-sulfo-
nowego oraz do 2,1 czeSci wagowych 30% tugu sodo-
wego. Mase reakcyjna ogrzewa si¢ lacznie w ciagu 3—S5
godzin. W pierwszej czegéci drugiego etapu ogrzewa sie
w ciagu 1,5 godziny od -temperatury 50°C do tempera-
tury 112—115°C w taki spos6b, by cidnienie w apara-
cie wynosilo 1,2—1,4 atm., rozkladajac wzrost tempe-
ratury’ rOwnomiernie na jednostke czasu. Nastepnie
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utrzymuje si¢ mas¢ reakcyjna w temperaturze
112—115°C 'az do zaniku obecnoéci soli sodowej kwasu
2-naftolo-6-sulfonowego w masie rteakcyjnej, co spraw-
dza si¢ za pomoca analizy chromatograficznej. Czas
utrzymywania masy reakcyjnej w  temperaturze
112—115°C zalezy od rodzaju uzytego krezolu. W przy-
padku stosowania czystego metakrezolu lub mieszaniny,
zawierajycej powyzej 467 tego izomeru, mase¢ reak-
cyjng utrzymuje si¢ w temperaturze 112—115°C w cia-
gu 1,5—2 godzin, a w przypadku zastosowania miesza-
niny krezoli o zawarto$ci izomeru 30—46% mas¢ reak-
cyjna utrzymuje si¢ w temperaturze 112—115°C w cia-
gu 2—3 godain.

Otrzymany sposobem wedtug wynalazku produkt w
postaci pasty charakteryzuje si¢ stosunkowo niska lep-
koscia przy zachowamiu wysokiej sily dyspergujacej,
dzieki czemu moze byé produkowany w wysokich ste-
zeniach 30—50% i stosowany w tej postaci do stgZo-
nych past barwnikéw zaréwno zawiesinowych, jak i
kadziowych. Dodatek tego $rodka dyspergujacego nada-
je pastom barwnikow duza ptynnos¢.

W przypadkach, gdy do standaryzowania barwnikow
moze byé stosowany $rodek dyspergujacy w postaci
pasty, mozna drugi etap kondensacji prowadzi¢ bez
uzycia tugu sodowego lub z iloScia mie przekraczajaca
1 czesoi wagowej, 30% tugu ma 21 czgsci wyjSciowego
krezolu, uzytego w pierwszym etapie.

W przypadku koniecznoéci stosowania §rodka dysper-
gujacego w postaci sproszkowanej nalezy drugi etap
kondensacji prowadzi¢ w obecno$ci 1—2,1 cze¢éei wago-
wych 30% tugu sodowego ma 21 czgs$ci wyjsciowego
krezolu, przy czym gotowy produkt suszy si¢ w tem-
peraturze 70°C.

Wynalazek ilustruja nastgpujace przyktady, w ktorych
cze$oi 0znaczaja czgdci wagowe:

Przyktad I. 25 czesci wody, 10 czesdi bezwodnego

- siarczynu sodowego i 20 czesci 30% formaliny miesza

si¢ az do rozpuszczenia sktadnikéw, po czym dodaje si¢
21 cze$ci trojkreziolu technicznego o zawartodci izome-
ru meta wokolo 367%. Mas¢ reakcyjng ogrzewa si¢ W
zamknigtym aparacie w ciggu 8,5 godzin w nastepujacy
sposob: w ciagu 0,5 godziny ogrzewa si¢ do temperatu-
1y 50°C, a nastgpnie podwyzsza si¢ stopniowo tempera-
ture z szybkos$cia 20°C ma godzing az do osiggniecia
temperatury 90—95°C. Laczny czas ogrzewania wynosi
2,5 godziny. Uzyskana temperature 90—95°C utrzymuje

" sig w diagu 3 godzin (ci$nienie nie powinno przekro-

czyé 0,9 atm.) po czym ogrzewa sie caloé¢ w ciagu 1 go-
dziny do temperatury 120°C w taki sposob, by ciénie-
nie w aparacie nie przekroczylo 1,8 atm. Temperature
120°C utrzymuje si¢ w ciagu 2 godzin. Mas¢ reakcyjna
chtodzi si¢ mastgpnie do temperatury 30°C. W drugim
etapie do ochtodzonej masy dodaje s'¢ 1,6 czgsci bez-
wodnego siarczynu sodowego, 2,87 cze¢éci 30% forma-
liny, 2,8 cz¢sai soli sodowej kwasu 2-naftolo-6-sulfono-
wego, 2,1 czesci 30% tugu sodowego oraz 20 czgsci- wo-
dy. Zawarto$¢ aparatu ogrzewa si¢ w ciagu 3,5 godziny
W nastgpujacy sposéb: w ciagu 1,5 godziny do tempe-
ratury 115°C, utrzymujac te femperature nastepnie w
ciaggu 2 godzin przy oisnieniu, mnie przekraczajacym
1,4 atm. Otrzymany produkt moze byé¢ stosowany w po-
staci gestej ptynnej cieczy lub po wylsuszemu w postaci
proszku.

Przyktad II. Reakcje prowmdm si¢ przy uzyciu ta-
kich samych iloéci produktow wyjsciowych, jak w przy-
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kladzie I, stosujac metakrezol zamiast tréjkrezolu o eza-
wartoéci izomeru meta okolo 36%. Mase reakcyjna
‘ogrzewa si¢ w pierwszym etapie do temperatury
90—95°C z szybkoscia 20°C na godzing, a od tempe-
ratury 90—95°C do temperatury 115°C prowadzi si¢
ogrzewanie w ciggu 45 minut, po czym chlodzi si¢ ma-
s¢ reakcyjna iod razu do 30°C. W drugim etapie ogrze-

wa si¢ mas¢ reakcyjna w ciagu 1,5 godziny do tempe-’

ratury 112°C i utrzymuje nastgpnie w tej temperaturze
w ciagu 1,5 godziny.

Przyktad III. Reakcje prowadzi si¢ przy uzyciu
takich samych ilosci produktéw wyjsciowych oraz w ta-
ki sam sposob, jak w przykltadzie I, lecz przy uzyciu
w drugim etapie kondensacji 1 cze$ci 30% Iugu sodo-
wego zamiast 2,1 czeSoi tugu, uzytej w przykladzie I.
Otrzymanego tym sposobem produktu nie moZna su-
szyé. Nalezy go stosowaé do wytwarzania past barwni-
kow. ’

Przyktad IV. Reakcje prowadzi si¢ przy uzyciu
takich samych ilosci produktéw wyjsciowych oraz w ta-
ki sam sposéb, jak w przykladzie I, lecz bez uzycia tu-
gu sodowego w drugim etapie kondensacji. Otrzymane-
go tym sposobem produktu nie mozna swszyé. Nalezy
go stosowaé do wytwarzania past barwnikow.

Zastrzezemnia patentowe

1. Spos6b wytwarzania S§rodka dyspergujacego dla
barwnikoéw, droga dwuetapowej kondensacji krezoli z
formaling i kwasem 2-naftolo-6-sulfonowym, przy czym
w pierwszym etapie kondensuje si¢ krezole z formalina
w obecnosdci siarczynu sodowego, a nastgpnie uzyskany
w ten sposob produkt przejsciowy kondensuje si¢ w dru-
gim etapie z sola sodowa kwasu 2-naftolo-6-sulfonowe-
go w obecnosci siarczynu sodowego i ewentualnie lugu
sodowego wedlug patentu nr 56114, znamienny tym, ze
jako krezole stosuje si¢ metakrezol lub mieszaning or-
to-, meta- i para-krezoli o zawartoéci powyzej 30% izo-
meru meta, a w pierwszym etapie kondensacji stosunek
wagowy 30% formaliny do krezolu wynosi jak
18—20:21, przy czym mas¢ reakcyjna ogrzewa si¢ w
czasie 6,5—8,5 godzin przy cisnieniu wynoszacym
0,8—2 atm., do temperatury 115—123°C, ogrzewajac
poczatkowo z predkoscia 16—24°C na godzing do tem-
peratury 90—95°C i utrzymuje t¢ temperature w ciggu
2,5—3,5 godzin, a mastepnie ogrzewajac w ciagu 45 mi-
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nut do 1,5 godziny od 90—95°C do 115—123°C i
utrzymujac t¢ temperature do 2 godzin, przy czym czas,
szybkoéé ogrzewania i temperatury sa zmienne w poda-
nych granicach w zaleznosci-od zawarto$ci metakrezolu
w krezolu uzytym do kondemsacji, a w drugim etaple
na 21 czeéci wagowych krezolu, uzytego w pierwszym
etapie, stosuje si¢ 2,5—3 ozesoi wagowych soli sodowej
kwasu 2-naftolo-6-sulfonowego i do 2,1 czgsoi wago-
wych 30% lugu sodowego, przy czym masg¢ reakcyjna
ogrzewa si¢ Toéwnomiernie w ciagu 1—2 godzin przy
ci$nieniu, wynoszacym 1,2—1,4 atm., do temperatury
112—115°C, utrzymujac t¢ temperature w ciagu 1,5—3 -
godzin, przy czym «czas i szybkoéé ogrzewania w poda-
nym zakresie temperatur zaleza od rodzaju uzytego w
pierwszym etapie krezolu. . :

2. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze sto-
sujac czysty metakrezol lub mieszaning krezoli o zawar-
tosci powyzej 469 izomeru meta w pierwszym etapie
kondensacji .szybko$¢ ogrzewania do temperatury
90—95°C wynosi 20—24°C na godzing, po czym W cia-
gu 45 minut do 1 godziny ogrzewa si¢ mas¢ reakcyjna
do temperatury 115—120°C i chlodzi od razu do tem-
peratury 30—50°C, a w drugim etapie czas utrzymywa-
nia masy reakcyjnej w temperaturze 112—115°C wynosi
1,5—2 godzin.

3. Sposdb wedlug zastrz. 1, zmamienny tym, Ze sto-
sujac mieszaning krezoli o zawarto$ci 30—46 % izomeru
meta w pierwszym etapie kondensacji szybko$¢ ogrze-
wania do temperatury 90—95°C wynosi 16—20°C na
godzing, po czym w ciagu 45 minut do 1,5 godziny
ogrzewa si¢ masg¢ reakcyjna do temperatury 118—123°C
i utrzymuje nastgpnie w tej temperaturze w ciagu 15 mi-
nut do 2 godzin, a w drugim etapie czas utrzymywania
masy reakcyjnej w temperaturze 112—115°C wynosi
2—3 godzin.

4. Sposob wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym, ze
drugi etap kondensacji prowadzi si¢ w obecno$ci 1—2,1
cze$oi wagowych 30% tugu sodowego ma 21 cze$ci wyj-
Sciowego krezolu, przy czym gotowy produkt suszy sig
w temperaturze 70°C.

5. Spos6éb wedtug zastrz. 1—3, znamienny tym, Ze
drugi etap kondensacji prowadzi si¢ bez uzycia lugu
sodowego lub z iloscia, nie przekraczajaca 1 czeéci wa-
gowej 30% tugu na 21 czesci wyjsa.owego krezolu, przy
czym pomija si¢ operacje suszenia i pozostawia pro-
dukt w postaci 30—50% pasty.
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