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Sposób wytwarzania barwników reaktywnych

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
barwników reaktywnych z grupy triazyny o ogólnym
wzorze 1, stosowanych do barwienia włókien natural¬
nych. We wzorze ogólnym 1, R oznaczaatom wodoru lub
rodnik alkilowy o nie więcej niż 4 atomach węgla, a D
oznacza rodnik rozpuszczalnego w wodzie barwnika
monoazowego, który ewentualnie może być metalizo¬
wany.

Znanyjest np. z polskiego opisu patentowego nr 80765
i z opisu patentowego RFN nr 2000518 sposób wytwarza¬
nia barwników reaktywnych z grupy triazyny o ogólnym
wzorze 2, w którymR i D posiadają wyżej podane znacze¬
nie, a X oznacza dwuwartościowy rodnik zawierający
przynajmniej dwa atoaiy Węgla, na drodze kondensacji
chlorku cyjanurowego ze związkiem amlnoazowym o
ogólnym wzorze DNHR, w którym D i R mają^wyżej
podane zaaczenife i z dwuaminą o ogólnym wzorze
NH2—X—NH2, w którym X ma wyżej podane znacze¬
nie, a w proporcjach molowych jak 2:2:1 lub przez
kondensację chlorku cyjanym z równomolową ilością
aminonaftolu, sprzęganie otrzymanego związku z dwua-
zowaną aminąz grupy benzenu lub naftalenu i kondensa¬
cję utworzonego barwnika dwuchlorotriazylowego z
dwuaminą o ogólnym wzorze NH2—X—NH2, w którym
X ma wyżej podane znaczenie w proporcji molowej 2:1.
W obydwu odmianach powyższego sposobu wytwarza¬
nia barwników reaktywnych o ogólnym wzorze 2, w
którym symbole R, D i X mają wyżej podane znaczenie
końcowym etapem syntezy jest kondensacja barwnika

dwuchlorotriazynowego z dwuaminą, którą prowadzi się
w środowisku wodnym wtemperaturze 30-50°, przy war¬
tości pH4-7 utrzymywanym dodatkiem środka wiążą¬
cego chlorowodór.

Zadawalające wyniki tej kondensacji uzyskuje się na
ogół przy zastosowaniu dwuamin o względnie dobrej
rozpuszczalności w wodzie takich jak np. 1,3—i 1,4-
dwuaminobenzen i jego sulfonowe pochodne lub kwas
4,4-dwuaminodwufenylo-2,2-dwusulfonowy i jego dwu-
metylowe albo dwumetoksylowe pochodne.

W przypadku wykorzystania dwuamin o obniżonej
rozpuszczalności w wodzie jak np 4,4-dwuaminodwufe-
nylomocznik reakcja kondensacji przebiega powoli, czę¬
stokroć nie zachodzi do końca i daje hafwnik, którego 1
cząsteczki ulegają agregacji w procesie suszenia ograni¬
czając rozpuszczalność proszku i wVwołując „żelowanie"
jego wodnych roztworów. Zastosowanie 4,4-dwuamino-
dwufenylomocznika jako dwuamińy w procesie wytwa¬
rzania barwników reaktywnych o ogólnym wzorze 1, w
którym symbole R i D mają wyżej podane znaczenia
wynika z potrzeby ograniczania i eliminacji zużycia 4,4-
dwuaimnodwufenylu i jego pochodnych do produkcji
barwników ze względu na ięh kancerogonne własności.

Stwierdzono nieoczekiwanie, że kondensacja barw¬
nika dwuchlorotriazynowego o ogólnym wzorze 3, w
którym symbole R i D mają uprzednio podane znaczenie
z 4,4-dwuaminodwufenyłomoeznikicm w proporcji
molowej 2:1 do utworzenia barwnika o ogólnym wzo¬
rze 1, w którym R i D posiadają wyżej podane znaczenie



3
115 066

4

przebiega korzystnie z wysoką wydajnością w środowi¬
sku wodnym w obecności kompozycji środków po-
wierzchniowo-czynnych o charakterze anionowym i
niejonowym np. alkiloarylosulfonianów sodowych zna¬
nych, pospolitych środków piorących do materiałów
włókienniczych oraz eterów polialkioglikolowych stoso¬
wanych jako emulgatory lub środki zwilżające w proce¬
sach wykończalniczych materiałów tekstylnych.

Stwierdzono również, że zastosowanie w powyższej
kondensacji wymienionych środków pomocniczych poz¬
wala na zwiększenie stężenia reagentów w środowisku
reakcji i uzyskania wysokiej koncentracji czystego barw¬
nika w mieszaninie poreakcyjnej co umożliwia bezpoś¬
rednie jej suszenie i wyodrębnienie barwnika w postaci
proszku.

Okazało się, że otrzymany tym sposobem barwnik w
postaci proszku zachowuje właściwą sobie rozpuszczal¬
ność w wodzie nie ulegając zagregowaniu w procesie
suszenia.

Sposób wytwarzania barwników reaktywnych z grupy
triazyny o ogólnym wzorze 1, w którym symbol R i D
mają wyżej podane znaczenie, według wynalazku jest
pozbawiony tych wszystkich wad jakie występują w zna¬
nych sposobach omówionych uprzednio i dodatkowo
umożliwia bezpośrednie suszenie mieszaniny poreakcyj¬
nej z zawartością gotowego barwnika, co zmniejsza
udział robocizny i strat substancji związanych z wyodręb¬
nieniem i przeróbką barwnika w postaci pasty.

Sposób wytwarzania barwników reaktywnych z grupy
triazyny o ogólnym wzorze 1, w którym D i R posiadają
uprzednio podane znaczenie polega na tym, że 4,4-
dwuaminodwufenylomocznik rozprowadza się w wodzie
do której dodano drobne ilości niejonowego i aniono¬
wego środka pomocniczego po czym wprowadza się
barwnik dwuchlorotriazynowy o ogólnym wzorze 3, w
którym symbole D i R posiadają uprzednio podane zna-
czw i całość mitMa siew temperaturze 30-40° aż do
zakończenia kondensacji utrzymując prawie neutralny
odczyn środowiska dozowaniem wodnego roztworu
węglami sodowego.

Po zakończeniu kondensacji mieszaninę reakcyjną fil¬
truje się od ewentualnych zanieczyszczeń i po dodaniu
środków stabilizujących suszy się w suszarni rozpyłowej
dla otrzymania proszku barwnika reaktywnego. Jako
przykłady barwników reprezentowanych przez wzór
ogólny 3, a szczególnie przydatnych w sposobie według
wynalazku wymienia się: 4-/5'-dwuchlorotriazynylo-
amino- 2,-smlfctfenyloazo/-3-awtylo -l-z^^-dwuchloro-
4'-sulfofenyłoA5-pirazolon (CJ Reactive Yellow 1): sól
dwusodową kwasu W#'*dwuchloro- triazynyloamino-
2% metylofenyIo/-l,5-naftalenodwusulfonowego (CJ
Reactive Yellow 4): sól dwusodowąkwasu l-hydroksy-2-
/2-sulfofenyloazo-/- 6-dwucfclorotńazynylo- amino-3-
-naftalenotulfonowego (CJ Re*ctive Orange 1): sól
trójsodową kwasu l-dwuchlorc4riazynylamino-7/2'-sul-
fofenyloazo/-8-hydroksynaftaleno-3,6-dwusurfonowego
(CJ ReactiyeRcd Dtsół^^odowąkwastt l-hydtoksy-2-
/l',5'- dwnsutfonafltylo-^-azo) -6-dwuchlorotriazynylo

f N-metyloamino-3-naftalenosulfonowego (CJ Reactive
Orange 4); sól dwusodową kwasu l-hydroksy-2/2'-sulfo-
4'-metoksyfenylazo-/ -6-dwuchlorotriazynyloamino-3-
naftalenosultonowego (CJ Reactive Red 8); sól trójso¬
dową kwasu l-/dwuchlorotriazynylamino/-7-/ T-sulfo-
naftylo-2' -azo/-8- hydroksynaftaleno- 3,6-dwusulfono-
wego (CJ Reaktive Red 11).

Wynalazek wyjaśniają niżej podane przykłady nie
ograniczając jego zakresu. W przykładach tych części i
procenty wagowe.

Przykład I. 12,1 części 4,4-dwuaminodwufenylo-
mocznika rozprowadza się w 500częściach wodyz dodat¬
kiem 1 części alkiloaryłosulfonianu sodowego (Sulfapol
F) i 0,5 części produktu kondensacji wyższych alkoholi
alifatycznych z tlenkiem etylenu (Wiłtei W) po czym
dodaje się 71,7 części soli trójsodowej kwasu 1-
dwuchlorotriazynylamino -7-/2'-sulfofenyloazo/' -8-hy-
droksynaftaleno-3,6-dwusulfonowego (CJ Reaktive Red
1) i mieszaninę ogrzewa się w ciągu 3-4godzin w tempe¬
raturze 30-40°C aż do zakończenia kondensacji utrzy¬
mując pH między wartością 6 i 7 dodatkiem roztworu
węglanu sodowego.

Po zakończeniu kondensacji co stwierdza się chroma¬
tograficznie utworzony roztwór barwnika stabilizuje się
dodatkiem mieszaniny ortofosforanowjedno i dwusodo-
wego, ewentualnie filtruje od części nierozpuszczalnych i
suszy na suszarni rozpyłowej. Otrzymuje się do części
proszku fabrykacyjnego dwuchłorodwutriazynowego
czerwonego barwnika reaktywnego o dobrych własnoś¬
ciach aplikacyjno-użytkowych, szczególnie przydatnego
do barwienia metodą wyciągową.

W tablicy podano dalszd przykłady zastosowania
wynalazku w których sól trójsodową kwasu 1-
dwuchlorotriazynylo-7- /Z-sutfenyloazo-/-8-hydroksy-
naftaleno-3,(Kiwvsulfonowego zastąpiono równoważną
ilością barwnika dwuchlorotriazynowego wpisanego w
kolumnie FI. W kolumnie III podano kolorotrzymanego
barwnika.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania barwników reaktywnych z
grupy triazyny o ogólnym wzorze 1, w którym Roznacza
atom wodoru lub rodnik alkilowy o nie więcej niż 4
atomach węgla i D oznacza rodnik rozpuszczalnego w
wodzie barwnika monoazowego, który ewentualnie
może być metalizowany na drodze kondensacji barwnika
dwuchlorotriazynowego o ogólnym wzorze 3, w którym
symbole R i D posiadają wyżej podane oznaczenie z
4,4'-dwuaminodwufenylomocznikiem w proporcji molo¬
wej 2:1 w środowisku wodnym w podwyższonej tempe¬
raturze, znamienny tym, że reakcję kondensacji prowadzi
się w obecności anionowego środka pomocniczego z
grupy alkiloarylosulfonianów i niejonowego środka
pomocniczego z grupy eterów ppltałkiloglikolowych.

2. Sposób według zastrz. 1, zaaurienay tym, że utwo¬
rzony barwnik dwuchlorodwutiazynowy wyodrębnia się
w postaci suchego proszku przez bezpośrednie suszenie
mieszaniny poreakcyjnej na suszarni rozpyłowej.
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Tablica

Barwnik dwuchJorotriazynowy
Przykład użyty do kondensacji

1

2

3

4

5

6

7

8

9

2

4-/5'-dwuchlorotriazynyloaini-
no-2*-sulibfeny1oazo/-3-mety-
lo-N/Z; 5'<lwuchloro-4'-sulfo-
fenyło/-5-pirazolon

4-/5'-dwuchlorotriazynyiami-
no-2'-sulfofenyloazo-/3-karbo-
ksy- l-/4'-sultbfenylo/-5-pi ra-
zolon

sól dwusodowa kwasu 3-/4'-
dwuchlorotriazynyloamino-2-
met\ lofenvloazo/-1,5-naftale-
nodwusulfonowego

sól dwusodowa kwasu 3-/4'-

dwuchlorotriazynyloamino-2'-
aminofenyloazo/-2,5-naftale-
nodwusulfonowego

sól trójsodowa kwasu 3-/4'-
dwuchlorotriazynylamino-6/
7-sullbnal tyloazo/-1,5-naftale-
nodwusulfonowego

sól sodowa kwasu l-/4'-dwu-
chlorotriazynyloamino-2-me-
toksvfenvloazo/-3-benzenosul-

I onowego

sól sodowa kwasu l-/4'-dwu-

chlorotriazynyloaminofenylo-
azo/-4-benzenosulfonowego

sól dwusodowa kwasu 1-hydro-
ksy-2-/2'-sulfofenyloazo/-6-
dwuchlorotriazynyloamino-3-
naftalenosulfonowego

Barwnik

uzyskany
3

żółcień

żółcień

żółcień

żółcień

żółcień

żółcień

żółcień

oranż

10 * sól trójsodowa kwasu l-hydro-
ksy-2-/1,5'-dwusullonaftylo-z*-
azo/-6-dwuchlorolriazynylo-
amino-3-naftalenosulfono-

wego oranż

11 sól trójsodowa kwasu 1-hydro-
ksy-2-/1\5'-dwusulfonafty\o-T
-azo/-6-dwuchlorotriazynylo-N
-metyloamino-3-naftalenosul-
fonowego oranż

12 sól dwusodowa kwasu 1-hydro-
ksy-2-/2'-sulfo-4'-nietoksyfe-
nylo-azo/-6-dwuchlorotriazy-
nyloamino-3-naftalenosulfo-
nowego szkarłat
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13 sól dwusodowa kwasu l-h>dro-
ksy-2-/2'-suUb-4'-meto-ksyfe-
nyloazoAó-dwuchlorotriazyny-
lo-N-metyloamino-3-naftale-
nosulfonowego szkarłat

14 sól trójsodowa kwasu l-/dwu-
chlorotriazynyloaininoA7-/2'-
sulfo-4'-metylofenyloazoA8-
hydroksynaftalcno-3,6-dwusul-
fonowego czerwień

15 sól trójsodowa kwasu l-/dwu-
chlorotriazynyloamino/-7-/4'-
N\iltolcn>loazoA8-hydroks>-
nat'(alcno-3.6-d\iusul1oni>wcgo czerwień

16 sól cztcrohodowa kwasu 1-

/dwuchlorotnazynyloaminoA
7-/l\5'-dwusulfonaftylo-2'-
azoA8-hydroksynaftaleno-3,6-
dwusulfonowego czerwień

17 sól trójsodowa kwasu l-/dwu-
chlorotriazynyloaminoA7-
/r-sulfonaftylo-2'-azoA8-hy-
droksynaftaJeno-3,6-dwusulfb-
nowego rubin

18 sól dwusodowa kwasu 1-hydro-
ksy-2-/5'-sulfo-2'-hydroksyfe-
nyloazoAó-dwuchlorotriazy-
noloamino-3-naftalenosulfo-

nowego, kompleks Cu rubin

19 sól trójsodowa kwasu l-/dwu-
chlorotriazynyloaminoA7-/5'-
sulfo-2-hydroksyfenyloazo/
-&-hydroksynaftaleno-3,6-
dwusulfonowego kompleks
Cu fiolet

20 sól dwusodowa kwasu 1-hydro-
ksy-2-/2'-sultotenyloazo/-6-
dwuchlorotriazynyloamino-3-
naftalenosulfonowego, kom¬
pleks Cr brunat

21 sól czterosodowa kwasu 1-

/dwuchlorotriazynyloaraino/
-7-/l\5'-dwusulfo-3'-naftylo-
azoA8-hydroksynaftaleno-3,6-

3 dwusulfonowego kompleks
Cu błękit

22 sól dwusodowa kwasu l-/dwu-

chlorotriazynyloaminoA7-/5'-
nitro-Z-hydroksyfenyloazoA8-
hydroksynaftaleno-3,6-dwu-
sulfonowego, kompleks Cr/Co czerń
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