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Sposob wytwarzania barwnikow reaktywnych

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania
barwnikow reaktywnych z grupy triazyny o ogélnym
wzorze |, stosowanych do barwienia widkien natural-
nych. We wzorze ogéinym 1. R oznacza atom wodoru lub
rodnik alkilowy o nie wigcej niz 4 atomach wegla, a D
oznacza rodnik rozpuszczalnego w wodzie barwnika
monoazowego, ktéry ewentualnie moze by¢ metalizo-
wany.

Znany jest np. z polskiego opisu patentowego nr 80765
i z opisu patentowego RFN nr 2000518 spos6b wytwarza-
nia barwnik 6w reaktywnych z grupy triazyny o og6éinym
wzorze 2, w ktorym R i D posiadaja wyzej podane znacze-
nie, a X oznacza dwuwartosciowy rodnik zawierajacy
przynajmmniej dwa atomy wegla, na drodze kondensacji
chlorku cyjanurowego ze zwiazkiem aminoazowym o
ogbélnym wzorze DNHR, w kt6rym D i R maja‘wyizj
podane zsaczenit i z dwuaming o ogdlnym wzorze
NH—X—NH;, w ktoérym X ma wyzej podane znacze-
nie, a w proporcjach molowych jak 2:2:1 lub przez
kondensacjg chlorku cyjanyru z réwnomolow3 iloscia
aminonaftolu, sprz¢ganie otrzymanego zwiazku z dwua-
zowang aming z grupy benzenu lub naftalenu i kondensa-
cj¢ utworzonego barwnika dwuchlorotriazylowego z
dwuaming o ogélnym wzorze NH,—X—NH, w ktérym
X ma wyzej podane znaczenie w proporcji molowej 2: 1.
W: obydwu odmianach powyzszego sposobu wytwarza-
nia barwnikdw reaktywnych o ogdlnym wzorze 2, w
ktérym symbole R, D i X maja wyzej podane znaczenie
koficowym etapem syntezy jest kondensacja barwnika
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dwuchlorotriazynowego z dwuaming, ktorg prowadzi sig
w Srodowisku wodnym w temperaturze 30-50°, przy war-
tosci pH 4-7 utrzymywanym dodatkiem $rodka wigia-
cego chlorowodor.

Zadawalajace wyniki tej kondensacji uzyskuje si¢ na
ogdl przy zastosowaniu dwuamin o wzglednie dobrej
rozpuszczainodci w wodzie takich jak mp. 1,3—i 1.4
dwuaminobenzen i jego sulfonowe pochedne lub kwas
4,4-dwuaminodwufenylo-2,2-dwusulfonowy i jego dwu-
metylowe albo dwumetoksylowe pochodne.

W przypadku wykorzystania dwuamin o obnizonej:
rozpuszczalnoéci w wodze jak np. 4,4-dwuaminodwufe- -
nylomocznik reakcja kondensacji przebiega powoli, cz¢-
stokro¢ nie zachodzi do kotica i daje baiwnik, ktéregoj
czasteczki ulegaja agregacji w procesie suszenia ograni-
czajac rozpuszczalnosé proszku i wywolujac ,zelowanie™
jego wodnych roztworéw. Zastosowanie 4,4-dwuamino-
dwufenylomocznika jako dwuaminj W procesic wytwa-
rzania barwnik6éw reaktywnych o ogdlnym wzorze 1, w
ktérym symbole R i D maja wyzej podane znaczenia
wynika z potrzeby ograniczania i eliminacji zuzycia 4,4-
dwuaminodwufenylu i jego pochodnych do produkcji
barwnikéw ze wzgledu na ich kancerogonne wiasnosci.

Stwierdzono nieoczekiwanie, ze kondensacja barw-
nika dwuchlorotriazynowego o ogéinym wzorze 3, w
ktérym symbole R i D maja uprzednio podane znaczenie
z 4.4-dwuaminodwufenylomoeznikiem w proporcji
molowej 2: 1 da utworzenia barwnika o ogélnym wzo-
rze 1, w ktérym R i D posiadajg wyzej podane znaczenie
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przebiega korzystnie z wysok3 wydajnoscig w Srodowi-
sku wodnym w obecnodci kompozycji Srodkéw po-
wierzchniowo-czynnych o charakterze anionowym i
niejonowym np. alkiloarylosulfonianéw sodowych zna-
nych, pospolitych srodkéw pioracych do materiatléw
widkienniczych oraz eteré6w polialkioglikolowych stoso-
wanych jako emulgatory lub srodki zwilzajace w proce-
sach wykorniczalniczych materialéw tekstylnych.

Stwierdzono réwniez, ze zastosowanie W powy2szej
kondensacji wymienionych srodkéw pomocniczych poz-
wala na zwigkszenie stgzenia reagentéw w $rodowisku
reakcji i uzyskania wysokiej koncentracji czystego barw-
nika w mieszaninie poreakcyjnej co umozliwia bezpos-
rednie jej suszenie i wyodr¢bnienie barwnika w postaci
proszku.

Okazalo si¢, ze otrzymany tym sposobem barwnik w
postaci proszku zachowuje wlasciwa sobie rozpuszczal-
no$¢ w wodzie nie ulegajac zagregowaniu w procesie
suszenia.

Spos6b wytwarzania barwnikéw reaktywnych z grupy
triazyny o ogéleym waora 1, w ktérym symbol Ri D
maj3 wyzej podane znaczenie, wedlug wynalazku jest
pozbawiony tych wszystkich wad jakie wyst¢pujq w zna-
nych sposobach oméwionych uprzednio i dodatkowo
umozliwia bezposrednie suszenie mieszaniny poreakcyj-
nej z -zawartodcia gotowego barwnika, co zmniejsza
udzial robocizny i strat substancji zwiqzanych z wyodrgb-
nieniem i przer6bkg barwniks w postaci pasty.

Spos6b wytwarzania barwnikéw reaktywnych z grupy
triazyny o ogdlnym wzorze 1, w ktérym D i R posiadaja
uprzednio podane znaczenie polega na tym, 2e 4,4-
dwuaminodwufenylomocznik razprowadza si¢ w wodze
do ktbrej dodano drobne ilosci niejonowego i aniono-
,wego $rodka pomacniczego po czym wprowadza sig
barwnik ¢wuchlorotriazynowy o ogélnym wzorze 3, w
ktérym symbole D i R posiadaja uprzednio podane zna-
czanic i calbi miesa si¢ w temperaturze 30-40° az do
zakoni¢zertia kontensacji utrzymujac prawie neutralny
odczyn frodewiska dozowaniem wodnego roztworu
weglanu sodowego.

Po zakoticzeniu kondensacji mieszaning reakcyjna fil-
truje si¢ od ewentualnych zanmieczyszczen i po dodaniu
srodkow stabilizujacych suszy si¢ w suszarni rozpylowej
dla otrzymania preszku barwmka reaktywnego. Jako
przykiady barwnikéw reprezentowanych przez wzér
ogolny 3, a szczegbinie przydatnych w sposobie wedlug
wynalazku . wymienia si¢: 4-/S-dwuchlorotriazynylo-
amino- 2-sulfofenyloazo/-3-metylo -1-/2,5'-dwuchloro-
4 sulfofenylo/-5-pirazolon (CJ Reactive Yellow 1): sl
dwusodowg kwasy 3+/#-dwuchloro- triazynyloamino-
Z- metylofenylo/-1,%naftalenodwusulfonowego (CJ
Reactive Yellow 4): s6l dwusodowa kwasu 1-hydroksy-2-
/2-sulfofenyloazo-/- 6-dwuchlorotrazynylo- amino-3-
-naftalenosulfonowego (C} Reactive Orange 1): sl
tréjsodowgq kwasu 1-dwuchlorotriazynylamino-7/2"-sul-

. fofenyloazp/-8-hydroksynaftaleno-3,6-dwusulfonowego
(CJ:Reactive Red & ° kwasw 1-hydroksy-2-
/1.5- dwusul'maﬁ)ilo-i’-azo) -6-dwuchlorotriazynylo
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+ N-metyloamino-3-naftalenosulfonowego (CJ Reactive
Orange 4); s61 dwusodowg kwasu 1-hydroksy-2/2-sulfo-
4'-metoksyfenylazo-/ -6-dwuchlorotriazynyloamino-3-
naftalenosulfonowego (CJ Reactive Red 8); s6l tréjso-
dowa kwasu 1-/dwuchlorotriazynylamino/-7-/ |’-sulfo-
naftylo-2' -azo/-8- hydroksynaftaleno- 3,6-dwusulfono-
wego (CJ Reaktive Red 11).

Wynalazek wyjasniajga nizgj podane przyklady nie
ograniczajac jego zakresu. W przykiadach tych czesci i
procenty wagowe.

Przyktad 1. 12,1 cz¢éei 4,4-dwuaminodwufenylo-
mocznika rozprowadza si¢ w 500 cz¢éciach wody z dodat-
kiem 1 czeéci alkiloarylosulfonianu sodowego (Sulfapol
F) i 0,5 czeéci produktu kondensacji wyzszych alkoholi
alifatycznrych z tlenkiem etylenu (Wiltex W) po czym
dodaje si¢ 71,7 czeéci soli tréjsodowej kwasu |I-
dwuchlorotriazynylamino -7-/2-sulfofenyloazo” -8-hy-
droksynaftaleno-3,6-dwusulfonowego (CJ Reaktive Red
1) i mieszaning ogrzewa si¢ w ciggu 3-4 godzin w tempe-
raturze 30-40°C az do zakofczenia kondensacji utrzy-
mujac pH miedzy wartodgig 6 i 7 dodatkiem roztworu
weglanu sodowego.

Po zakoriczeniu kondensacji co stwierdza si¢ chroma-
tograficznie utworzony roztwér barwnika stabilizuje si¢
dodatkiem mieszaniny ortofosforanéw jedno i dwusodo-
wego, ewentualnie filtruje od czedci nierozpuszczalnych i
suszy na suszarni rozpylowej. Otrzymuje si¢ do czefci
proszku fabrykacyjnego dwuchlorodwutriazynowego
czerwonego barwnika reaktywnego o dobrych wiasnos-
ciach aplikacyjno-uzytkowych, szczegélnie przydatnego
do barwienia metoda wyciggowa.

W tablicy podano dalsze przyklady zastosowania
wynalazku w ktérych sél tréjsodowg kwasu |I-
dwuchlorotriazynylo-7- /2-sulfenyloazo-/-8-hydroksy-
naftaleno-3,6-dwusulfonowego zastapiono réwnowazng
iloscia barwnika dwuchlorotriazynowego wpisanego w
kolumnie H. W kolumnie IT1 podano kolor otrzymanego
barwnika. R

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania barwnikéw reaktywnych z
grupy triazyny o ogélnym wzorze 1, w ktérym R oznacza
atom wodoru lub rodnik alkilowy o nie wigcej niz 4
atomach wegla i D ogznacza rodnik rozpuszczalnego w
wodzie barwnika monocazowego, ktdéry ewentualnie
moze by¢ metalizowany na drodze kondensacji barwnika
dwuchlorotriazynowego a ogdlnym wzorze 3, w ktérym
symbole R i D posiadajg wyzej podane oznaczenic z
4,4-dwuaminodwufenylomocznikiem w proporcji molo-
wej 2: 1 w rodowisku wodnym w podwyzszonej tempe-
raturze, znamienny tym, Ze reakcj¢ kondensacji prowadzi
sic w obecnosci anionowego $rodka pomocniczego z
grupy alkiloarylosulfonianéw i niejonowego Srodka.
pomocriiczego z grupy eteréw: pphialkiloglikolowych.

2. Sposéb wedhug zastrz. 1, zmamienay tym, ze utwo-
rzony barwnik dwuchlorodwutiazynowy wyodrebnia si¢
w postaci suchego prasghu pezez bezpoérednie suszenie
mieszaniny poreakcyjnej na suszarni rozpylowe;.
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Tablica

Przykiad

Barwnik dwuchlorotriazynowy
uzyty do kondensacji

Barwnik
uzyskany

1

2

3

4-/5'-dwuchlorotriazynyloami-
no-2-sulfofenyloazo/-3-mety-
lo-1-/2; §'-dwuchloro-4'-sulfo-
fenylo/-5-pirazolon

#6lcient

4-/5-dwuchlorotriazynylami-
no-2-sulfofenyloazo-/3-karbo-
ksy-1-/4'-sultofenylo/-5-pira-
zolon

26kcien

s6l dwusodowa kwasu 3-/4'-

dwuchlorotriazynyloamino-2*-
metyvlofenyloazo/-1.5-naftale-
nodwusulfonowego

26fcien

s6l dwusodowa kwasu 3-/4'-

dwuchlorotriazynyloamino-2-
aminofenyloazo/-2.5-naftale-

nodwusulfonowego

26fcien

sOl trojsodowa kwasu 3-/4"-
dwuchlorotriazynylamino-6/
7-sulfonaftvloazo/-1,5-naftale-
nodwusulfonowego

26icien

50l sodowa kwasu 1-/4"-dwu-
chlorotriazynyloamino-2-me-
toksyfenvloazo/-3-benzenosul-
fonowego

26kcien

s0l sodowa kwasu 1-/4-dwu-
chlorotriazynyloaminofenylo-
azo/-4-benzenosulfonowego

2dicient

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

oranz

10°

sl tréjsodowa kwasu 1-hvdro-
ksy-2-/1.5-dwusulfonaftvio-2'-
azo/-6-dwuchlorotriazvnvlo-
amino-3-naftalenosulfono-
wego

oranz

sl trojsodowa kwasu I-hydro-
ksy-2-/1'.5-dwusulfonaftylo-2
-azo/-6-dwuchlorotriazynylo-N
-metyloamino-3-naftalenosul-
fonowego

oranz

12

s6l dwusodowa kwasu 1-hydro-
ksv-2-/2-sulfo-4"-metoksyfe-
nylo-azo/-6-dwuchlorotnazy-
nyloamino-3-naftalenosulfo-
nowego

szkarlat
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s0l dwusodowa kwasu I-hydro-
ksy-2-/2"-sullo-4-meto-ksyte-
nyloazo/-6-dwuchlorotriazyny-
lo-N-metyloamino-3-nattale-
nosulfonowego

szkarlat

14

sél tréjsodowa kwasu |-/dwu-
chlorotriazynyloamino/-7-/2'-
sulfo-4-metylofenyloazo/-8-
hydroksynaftaleno-3,6-dwusul-
fonowego

czerwief

15

s6l tréjsodowa kwasu 1-/dwu-
chlorotriazynyloamino/-7-/4'-
sulfolenyloazo/-8-hvdroksy -

nattaleno-3.6-dwusulfonowego

czerwien

50l czterosodowa kwasu |-
/dwuchlorotriazynvloamino/-
7-/1’.5 dwusulfonaftylo-2'-
azo/-8-hydroksynaftaleno-3,6-
dwusulfonowego

czerwief

17

sOl tréjsodowa kwasu 1-/dwu-
chlorotriazynyloamino/-7-

/Y sulfonaftylo-2'-azo/-8-hy-
droksynaftaleno-3,6-dwusulfo-
nowego

rubin

18

s6l dwusodowa kwasu 1-hvdro-
ksy-2-/5"-sulfo-2"-hydroksyfe-
nyloazo/-6-dwuchlorotriazy-
noloamino-3-naftalenosulfo-
nowego, kompleks Cu

rubin

19

s6l tréjsodowa kwasu 1-/dwu-
chlorotriazynyloamino/-7-/5-
sulfo-2-hydroksyfenyloazo/

" -8-hydroksynaftaleno-3,6-

dwusulfonowego kompleks
Cu

fiolet

20

s6l dwusodowa kwasu 1-hydro-
ksy-2-/2-sultofenyloazo/-6-
dwuchlorotriazynyloamino-3-
naftalenosulfonowego, kom-
pleks Cr

brunat

21

s0l czterosodowa kwasu I-
/dwuchlorotriazynyloamino/
-7-/1',5-dwusulfo-3-naftylo-
azo/-8-hydroksynaftaleno-3,6-
dwusulfonowego kompleks
Cu

biekit

22

s6l dwusodowa kwasu 1-/dwu-
chlorotriazynyloamino/-7-/5'-
nitro-2-hydroksyfenyloazo/-8-
hydroksynaftaleno-3,6-dwu-

sulfonowego, kompleks Cr/Co

czern
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